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1 •INTRODUCTION 
AUX OPERATIONS UNITAIRES 



1.1 Generalites 

Le genie chimique se livre a l’etude, a la construction, a la determination 
de l’agencement, aux conditions operatoires et au fonctionnement de 
l’appareillage, souvent tres special et tres complexe, necessaires a la ges- 
tion des reactions chimiques industrielles tout au long de leur deroule- 
ment. Cette demarche releve de l’ingenierie et du bureau d’etudes. Elle 
s’appuie sur les connaissances fondamentales ou, a defaut, sur des corre- 
lations etablies a partir de l’experience; un aspect plus technique concerne 
le choix des appareils et des materiaux avec lesquels seront realisees les 
installations. 

Le genie chimique fait appel a des disciplines tres diverses telles que : la 
thermodynamique chimique, qui permet de prevoir la possibility et les 
caracteristiques energetiques des reactions; la cinetique physique, qui 
s’interesse aux transformations de la matiere, de la chaleur et de la quantite 
de mouvement; la dynamique des systemes, qui etudie le comportement 
transitoire et la commande automatique des processus; l’optimisation, 
qui tient compte des parametres d’ordre technique et economique pour 
realiser un objectif determine. 

Le genie chimique n’est pas une simple combinaison de physique, de 
mathematiques et de chimie appliquee, c’est aujourd’hui une discipline 
autonome qui a developpe ses propres concepts. II ne doit pas non plus etre 
confondu avec la chimie industrielle, qui s’interesse plus specifiquement 
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aux enchainements de reactions, aux produits et aux conditions a mettre 
en oeuvre dans le precede (catalyseurs, pressions, temperatures). 

L’ aspect fondamental du genie chimique concerne les methodes gene- 
rales et les principes de base permettant de decrire les transformations et 
d’analyser le fonctionnement des precedes a differents niveaux : processus 
physico-chimiques elementaires mis en jeu, unites d’operations (reac- 
teurs, echangeurs, separateurs, etc.) et grands systemes resultant d’une 
association complexe de plusieurs unites d’operations pour constituer 
un atelier ou une usine. Ces methodes relevent des sciences du genie 
chimique. Enfin un ensemble de regies et des procedures permettent de 
concevoir, dimensionner, construire et faire fonctionner les dispositifs 
dans lesquels seront conduites les operations. 

1.2 Historique 

La date de naissance du genie chimique moderne peut etre situee entre 
1915, oil A. D. Little definit le concept d ’operation unitaire, et 1923, oil ce 
concept est repris dans un ouvrage de W H. Walker, W. K. Lewis et 
W H. Me Adams, Principles of Chemical Engineering. Pour la premiere fois, 
des operations concernant le transport des fluides, les echanges de cha- 
leur, les changements de phase, les techniques de separation, font l’objet 
d’etudes en soi et de theories quantitatives. La seconde revolution a lieu 
en 1960 avec la publication du livre Transport Phenomena de R. B. Bird, 
W. E. Steward et E. N. Lightfoot, oil sont analyses en profondeur les 
processus elementaires de transport de matiere, d’energie et de quantite 
de mouvement qui sont a la base des operations unitaires. Vers la meme 
epoque, le couplage de ces processus avec la reaction chimique est pris 
en compte, dans une theorie generale des reacteurs chimiques. C’est 
une etape decisive vers une comprehension fondamentale et unitaire du 
fonctionnement des precedes. Simultanement, le developpement des 
moyens de traitement de l’information ouvre la voie aux modeles mathe- 
matiques et aux representations conceptuelles abstraites qui caracterisent 
le genie chimique moderne. Les annees 1970-1980 voient un retour a 
une meilleure prise en compte des contraintes socio-economiques, en 
particulier la protection de l’environnement. Aujourd’hui, la crise de 
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l’energie (recherche de substituts au petrole, utilisation rationnelle de 
l’energie), la necessite de developper une chimie fine a haute valeur ajoutee 
et l’avenement previsible des biotechnologies offrent de nombreuses 
perspectives au developpement du genie chimique. 

1.3 Operations de genie chimique 

La traduction en termes industriels d’un mode operatoire par une struc- 
ture constitute du reacteur chimique et de l’ensemble des operations 
unitaires definit le precede. 

L’analyse d’un procede montre que les phases de reaction proprement 
dites (e’est-a-dire celles qui aboutissent a une transformation de la nature 
de la molecule) ne constituent qu’une partie de l’ensemble du procede 
mis en ceuvre. Elies sont presque toujours precedees, accompagnees et/ 
ou achevees par des phases de traitement physico-chimique permettant 
de faciliter l’introduction des reactifs, le bon deroulement des opera- 
tions, l’extraction des produits resultant des reactions. Ces differentes 
phases peuvent intervenir separement ou simultanement dans une zone 
determinee du dispositif et au moment choisi comme le plus avantageux 
pour la bonne marche des operations. 

Cet enchainement d’operations types, dont le principe se retrouve d’un 
procede a l’autre, quelle que soit la nature du produit fabrique, a conduit 
a l’idee de diviser le genie chimique en deux parties principals : 

- les reacteurs chimiques, qui permettent a une reaction chimique de 
s’accomplir; 

- les operations unitaires, grace auxquelles on prepare les reactifs et on effectue 
les separations des constituants d’un melange qui permettent ainsi le 
bon fonctionnement du reacteur chimique. 

1.4 Remarques et conclusions 



Un certain nombre de sujets traites dans cet ouvrage ne sont pas des 
operations unitaires a proprement parler, ni meme toujours du genie 
chimique, mais leur presentation prealable est indispensable ici en raison 
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de leur importance dans le bilan energetique des installations. II s’agit soit 
de la physique a la base du genie chimique, soit de technologies non spe- 
cifiques, mais presentant un grand interet pour l’industrie chimique : 

- la dynamique des fluides et, a la suite, le stockage et le deplacement des 
fluides ; 

- la transmission de la chaleur, qui intervient dans presque toutes les 
operations unitaires ; 

- les equilibres physiques entre phases, qui sont des notions fondamen- 
tales pour la comprehension de beaucoup d’operations unitaires; 

- le mecanisme des reactions chimiques et la catalyse. 

En conclusion, pour transformer un produit a partir d’une matiere dis- 
ponible, on doit etablir les structures chimiques fondamentales, autre - 
ment dit le procede, choisir le reacteur, definir la ou les operations 
unitaires et enfin envisager son controle et sa commande. Le parcours de 
toutes ces etapes constitue la procedure de traitement d’un probleme de 
genie chimique. Vu les exigences de la competition industrielle, il est evi- 
dent que la tache de chaque ingenieur de genie chimique est d’optimiser 
le procede afin de concevoir et realiser des installations de production qui 
soient de plus en plus performantes et avec un maximum de securite. 
Toutes les installations de l’industrie chimique ne sont pas reservees a la 
production d’un seul produit; les plus nombreuses sont polyvalentes 
afin de pouvoir s’adapter a la demande. Elies offrent done la possibility 
de mettre en oeuvre des procedes differents. Dans certains cas excep- 
tionnels, cette polyvalence peut etre tres complete (installation pilote), 
mais elle est couteuse puisqu’elle complique les appareils et leur fonction- 
nement, et pese sur les couts de production. 

Avant le passage a l’echelon industriel, l’utilisation d’une installation 
pilote est frequente. Cette etape permet de verifier la fiabilite du systeme 
et d’affiner la recherche du meilleur rendement. Accessoirement, les 
substances obtenues dans l’installation pilote permettent d’anticiper la 
production industrielle et d’effectuer des essais d’utilisation, et la deter- 
mination des proprietes physico-chimiques et toxicologiques. L’installa- 
tion definitive tient compte de ces etudes preliminaires; elle pourra etre 
modifiee pour remedier a des anomalies ou devenir plus performante. 
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Les methodes imaginees pour industrialiser les precedes chimiques peu- 
vent etre adaptees a tous les precedes industriels de transformation de la 
matiere et de l’energie. II s’agit d'identifier les processus physico-chimiques 
elementaires, de decrire l’ecoulement des fluides et des solides, d’etablir 
des modeles mathematiques qui permettent de comprendre les processus, 
de choisir et de dimensionner les equipements et finalement de conduire les 
installations de maniere optimale, sans oublier les objectifs economiques. 

II faut encore souligner que le genie chimique, science jeune, a rapide- 
ment evolue et provoque la creation de toute une serie de sciences paral- 
leles telles que le genie agroalimentaire, le genie environnemental, le genie 
nucleaire, le genie biochimique, etc. On a ainsi aujourd’hui tendance a parler 
d e genie des precedes, e’est-a-dire l’application, a d’autres domaines, de la 
methodologie propre du genie chimique. 

Cette demarche generale du « genie des precedes » est tres novatrice car 
l’industrie etait organisee historiquement par « metiers » autour des 
filieres de produits. 
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2.1 Generates 

Les operations sont dites unitaires car elles sont fondees sur des regies de 
nature physique a caractere general et traduisent des transformations 
simples. 

Le principe fondamental de toute operation unitaire est toujours le 
meme, a savoir la preparation et la mise en contact intime des phases en 
presence pour assurer le developpement des reactions, les mecanismes 
de transport et de transfert de masse (ou matiere), de chaleur et de quan- 
tity de mouvement qui ont lieu durant la chaine de transformation, ainsi 
que la separation des constituants du melange resultant. 

Les operations unitaires representent done un concept utilise par les 
ingenieurs chimistes afin de permettre de fagon optimale la transforma- 
tion des substances brutes determinees en un ou plusieurs produits 
(naturels ou artificiels) commercialisables ou en produits de base desti- 
nes a une autre usine chimique. 

Le choix d’une operation unitaire depend de differentes considerations : 

- la possibilite effective de separation sur des bases thermodynamiques ; 

- la possibilite offerte par la cinetique physique d’avoir un transfert plus 
ou moins rapide selon la nature des phases en presence ; 

- la volonte d’utiliser preferentiellement certaines sources d’energie (par 
exemple 1’energie electrique) ; 

- le souhait d’economiser de l'energie ou de diminuer les frais de fonc- 
tionnement ainsi que celui d’abaisser les couts d'investissement. 
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Toute une serie d’operations, dites operations auxiliaires, ne figurent pas 
dans cet ouvrage, bien qu’elles existent dans beaucoup de precedes et 
dans toutes les usines de production chimique. II s'agit : 

- du transport et du stockage de produits solides, liquides ou gazeux; 

- du captage et du traitement de l’eau pour divers precedes, ainsi que de 
l’assainissement des eaux residuaires ; 

- de la production de la vapeur, du froid et du vide ; 

- de la mesure et du controle de divers parametres (temperature, pression, 
debits, niveaux, concentrations, etc.) ; 

- des methodes d’analyse elementaires destinees a 1’ identification et au 
dosage des elements presents dans une substance. 

2.2 Classification des operations unitaires 

Une classification universelle et exhaustive satisfaisante est difficile. 
Cependant, malgre 1’appareillage tres varie necessaire pour la production 
industrielle, il est possible de classifier les operations unitaires de plu- 
sieurs manieres. 

2.2.1 Classification selon les phenomenes physiques 
mis en oeuvre 

Les principals operations mettant essendellement en jeu des processus 
physiques, on peut ainsi les rattacher aux deux grandes families suivantes. 

■ Operations unitaires avec ou sans transfert de matiere 

A leur tour les operations unitaires peuvent se diviser en deux grandes 
classes : 

- les processus de separation par diffusion (evaporation, distillation, 
absorption, sublimation, adsorption, etc.) qui conviennent aux alimen- 
tations formees par melanges homogenes ; 

- les processus sans transfert de matiere qui sont d’une part les operations 
de simple separation mecanique des melanges heterogenes (filtration, 
cyclonage, centrifugation), d’autre part les operations modifiant la 
granulometrie de solides (broyage, frittage). 
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■ Operations unitaires avec ou sans transfer! de chaleur 

Souvent, les operations unitaires necessitent un transfert de chaleur, 
ainsi il est possible de realiser une classification en se rapportant aux 
quantites d’energie thermique mises en jeu. On distingue : 

- les operations se deroulant sans (ou pratiquement sans) transfert de cha- 
leur, telles que : 

• ultrafiltration, osmose inverse, extraction par liquide (pour un trans- 
fert de masse entre phases fluides) ; 

• adsorption, echange d’ions, chromatographie en phase liquide, lixi- 
viation (pour un transfert de masse entre phases fluides et solides) ; 

- les operations necessitant d’importants echanges de chaleur : 

• distillation, evaporation, sechage des liquides (pour un transfert de 
masse entre phases fluides) ; 

• cristallisation, lyophilisation, cryoconcentration (pour phases fluides- 
solides) ; 

- les operations mixtes qui ont lieu de maniere isotherme ou non, selon 
les concentrations considerees et qui interessent surtout les epurations 
en presence d’une phase gazeuse inerte en exces : 

• absorption, desorption (phases fluides) ; 

• adsorption en phase vapeur, chromatographie en phase gazeuse, 
sechage des solides. 

Remarque 

11 est evident que certaines operations mettent en oeuvre des phenomenes 
thermiques et de matiere : elles sont rangees dans le groupe correspondant 
au phenomene principal mis en jeu. 

2.2.2 Classification selon les fonctions 
des operations unitaires 

Pour plus de clarte, on envisage, dans la suite, les operations unitaires 
sous Tangle d’une classification a partir de leur fonction telle qu’elle est 
resumee dans le tableau 2.1. 
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2.2 Classification 
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Tableau 2.1 - Classification des operations unitaires selon leur fonction. 



Operations unitaires 


Fonctions 


Operations fondees sur la mecanique des fluides 


Manipulation et 
transport des fluides 


Stockage et transport des fluides. Controle et mesure 
du debit de gaz, liquide et vapeur. 


Homogeneisation 
et agitation 


Mise en contact des liquides, solides et gaz afin d'obtenir 
un melange homogene des fluides ou un contact intime 
des phases. 


Filtration 
et clarification 


Separation des particules solides a partir d'un liquide 
ou gaz. 


Epaississement 
et sedimentation 


Concentration des solides a partir de leur melange 
avec des liquides. 


Classification 


Separation des particules solides en groupes presentant 
de proprietes differentes (dimension, masse volumique, 
composition chimique, etc.). 


Centrifugation 


Separation d'un melange de deux phases liquides 
ou d'une phase solide en suspension dans une phase 
liquide, par Faction de la force centrifuge. 


Operations fondees sur le transfert thermique 


Echange de chaleur 
et condensation 


Echauffement, refroidissement et condensation des fluides 
avec ou sans changement d'etat. 


Fours industriels 
Evaporation 
et ebullition 


Chauffage a haute temperature des materiaux. 
Evaporation des liquides, concentration des solutions 
de solides non volatiles, recuperation de I'eau distillee. 


Sechage 


Recuperation de I'humidite ou d'autres liquides d'un solide 
par evaporation ou autres moyens. 
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Operations fondees sur le transfert thermique 


Tours 

de refroidissement 
et refrigeration 


Refroidissement de I'eau afin de la reutiliser 
dans les condenseurs ou installations 
de conditionnement d'air. 


Operations fondees sur le transfert de matiere 


Distillation 


Separation des liquides miscibles par evaporation. 


Extraction 

liquide-liquide 


Separation des liquides miscibles par difference 
de solubilite. 


Lixiviation 


Extraction des substances solides dissoutes dans un liquide 
par un solvant. 


Absorption 
et desorption 


Lavage des gaz solubles d'un melange 
ayant un constituant inerte par un liquide. 
Recuperation des gaz dissous dans un liquide. 


Adsorption 


Recuperation selective des substances a partir de liquides 
ou gaz par reaction chimique avec des solides. 


Echange d'ions 


Echange reversible avec les ions de meme signe 
des differentes solutions. Adoucissement de I'eau. 


Diffusion des gaz, 
humidification 
et deshumidification 


Separation des melanges gazeux par difference 
de temperature ou par d'autres methodes specifiques. 
Controle de I'humidite ou de la vapeur contenue 
dans un gaz. 


Operations fondees sur des principes mecaniques 


Tamisage 


Triage des particules solides selon leur dimension a I'aide 
d'un tamis. 


Stockage et deplace- 
ment des solides 


Transport des solides. Stockage et chargement en quantite 
controlee dans un appareil de fabrication. 
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Operations fondees sur des principes mecaniques 


Fragmentation 
et agglomeration 
des solides 


Reduction des solides en particules plus petites. Compac- 
tage des solides en augmentant leur masse volumique. 


Flottation 


Separation des solides par aeration selective. 


Separation 
magnetique ou 
electromagnetique 


Separation des solides d'apres leur composition chimique 
ou des solides a partir de gaz par des methodes electriques. 



2.2.3 Classification selon les modes de realisation 

Enfin, on peut egalement classer les operations unitaires d’apres leurs 
regimes de fonctionnement. Certaines operations sont menees en dis- 
continu (batch), par charges successives, d’autres sont conduites en continu. 
Un systeme fonctionne en regime permanent si toutes ses caracteris- 
tiques (pression, concentration, temperature) sont constantes dans le 
temps. Dans le cas contraire, par exemple lors des demarrages ou des 
changements de marche, l’operation est dite en regime transitoire. 

■ Processus continus et discontinus 

Dans un processus continu, dans la mesure ou le fonctionnement est par- 
fait, les differents parametres, notamment les debits, sont constants dans 
le temps en chaque point de [’installation. Les reactifs a melanger, ou le 
melange a separer, arrivent en un point de l'appareillage, tandis que la 
masse apres reaction ou les produits separes sortent en d’autres points. II 
faut noter que le fonctionnement en continu permet generalement une 
regulation automatique tres poussee qui conduit a une qualite absolument 
constante du produit. Des lors le travail en continu convient pour une 
fabrication determinee et, etant donne la haute technologie et la fiabilite 
du materiel, implique une longevite commerciale du produit a fabriquer 
ainsi que des productions journalieres tres elevees, afin de rentabibser 
l’investissement tres important. 
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2.2 Classification 
des operations unitaires 



Avantages : 

- qualite de production constante ; 

- cout de production inferieur a celui d’une operation discontinue ; 

- besoins reduits en personnel ; 

- plus grande security et meilleures conditions sanitaires (automatisation 
et pilotage deporte de l’installation). 

Inconvenients : 

- investissements eleves (notamment pour controles et regulations) ; 

- necessity d’une regularity dans la qualite des matieres premieres ; 

- specificite de l’appareillage. 

Dans un processus discontinu, la situation du systeme change constamment 
dans le temps et plusieurs phases de l’operation peuvent etre executees 
successivement dans le meme appareil; en continu, ces diverses phases 
ont lieu simultanement, chacune d’entre elles dans un appareil specialise. 
Avantages : 

- appareillage polyvalent, charges faibles ; 

- pas de probleme de circulation de certaines matieres (pates) ; 

- parfois rendements plus eleves. 

Inconvenients : 

- cout energetique eleve (chauffage et refroidissement pour chaque charge) ; 
-temps morts (remplissage, soutirage, refroidissement...) ; 

- besoin eleve en personnel (manutention, surveillance. . .) ; 

- qualite de production pouvant evoluer dans le temps ; 

- cout de production eleve. 

■ Processus sequentiels et semi-continus 

Entre ces deux categories principals, on trouve les regimes de marche 
sequentielle et les regimes semi-continus. 

La marche sequentielle est un fonctionnement en continu qui n’est perturbe 
que de temps en temps par une sequence en discontinu qui n’interrompt 
ni l’entree ni la sortie des reactifs principaux (par exemple l’evacuation 
du solide hors de l’appareil dans la filtration de poussieres contenues 
dans un gaz). 



13 




2 • Operations unitaires 
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de mise en contact 



Une operation est dite en semi-continu lorsqu’il y a alimentation et/ou 
sortie d’au moins un reactif pendant un temps important, mais qu’il doit 
y avoir interruption a intervalles reguliers (par exemple l’envoi en continu 
d’un melange de gaz dans une masse determinee d’un liquide capable de 
retenir selectivement l’un des gaz). 

2.3 Modes de mise en contact 

II existe diverses procedures de mise en contact entre phases dans une 
unite d’operation : les principals sont le courant, le contre-courant, les 
courants croises et l’alimentation distribute. Le contre-courant permet 
en principe un echange plus pousse parce qu’il met en contact les frac- 
tions s’appauvrissant avec des fractions de pouvoir d’echange croissant. 
Dans certains appareils (echangeurs de chaleur, colonnes a pulverisa- 
tion), il y a une variation continue de la temperature ou de la composi- 
tion dans chaque phase le long de l’axe de l’appareil. II importe alors 
d’eviter que le melange en retour et la dispersion axiale ne viennent 
melanger a nouveau des fractions ayant subi une evolution progressive 
entre l’entree et la sortie et fassent ainsi chuter l’efficacite. Dans d’autres 
dispositifs, au contraire, on realise un etagement geometrique de zones 
bien melangees au moyen de cuves en serie ou d’ecrans evitant le melan- 
geage axial. 

La plupart des schemas de precede associent plusieurs unites d’operation 
comportant de nombreux recyclages ou des courants de matiere a diffe- 
rents stades de leur evolution sont renvoyes en amont de maniere a rea- 
liser plusieurs passes a travers les unites. 

Lorsqu’on desire une separation poussee, on a recours a des methodes 
qui consistent a renouveler de nombreuses fois l’operation. En effet, 
pour obtenir un alcool tres pur a partir d’un jus de fermentation par 
exemple, il faut se contenter de distiller une faible fraction du jus, sinon, 
a mesure que celui-ci s’appauvrit en alcool, on entraine de plus en plus 
d’impuretes. On peut, dans ce cas, distiller une seconde fois le produit 
impur, voire redistiller le produit de cette seconde distillation, etc. Ainsi 
on precede a une repartition simple, portant uniquement sur le produit. 
Ces operations de repetition et/ou de recyclage peuvent etre mises en 
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2.3 Modes 
de mise en contact 



oeuvre dans une succession de separateurs que Ton appelle une cascade. 
La cascade a contre-courant, qui realise repetition et recyclage a la fois 
sur les produits et les residus, est la plus utilise, car c’est celle qui realise 
le meilleur compromis entre qualite et quantite. 

2.4 Bilans 

Les problemes de genie chimique font generalement intervenir les prin- 
cipes de conservation de trois grandeurs physiques : matiere (ou masse), 
energie et quantite de mouvement. Les bilans systematiques sont essen- 
tiels pour le calcul des installations, mais aussi pour renseigner l’inge- 
nieur sur la bonne marche d’un appareil (identification d’une fuite, 
verification de l’obtention d’un regime permanent...). Les bilans peuvent 
concerner l’ensemble du systeme, ou porter sur un element « differen- 
tiel » d’echange ; ils peuvent etre globaux, toute forme de matiere etant 
alors confondue, ou encore relatifs a un produit donne. 

Pour pouvoir effectuer un bilan, il faut definir les limites du systeme sur 
lequel on veut travailler. Puis on determine les flux de matiere (entree, 
sortie) ainsi que les reactions (creation, destruction). La somme de ces 
differents elements donne le terme accumulation qui consiste en la varia- 
tion (qui peut etre nulle) de la quantite sur laquelle on effectue le bilan 
dans les limites defmies du systeme (Figure 2.1). 

Entree + Creation - Sortie - Destruction = Accumulation 



Frontiere du systeme 




Figure 2.1 - Illustration de I'equation bilan. 
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Le bilan matiere permet d’estimer la productivite et le rendement de 
Poperation, envisager ou non des recyclages, dimensionner les appareils 
a partir des productions souhaitees. 

Le bilan d’enthalpie ou bilan thermique permet d’evaluer le cout ener- 
getique de Poperation, choisir le procede le mieux adapte et dimension- 
ner les surfaces d’echange necessaires. 

2.5 Etage theorique 

Dans le cas d’operations unitaires de separation, l’organe elementaire 
d’echange est P« etage » ou « plateau », element technologique fonda- 
mental qui a pour fonction de mettre en contact les phases afin de pro- 
voquer des transferts de matiere, de les melanger initialement jusqu’a 
Pobtention d’un etat proche de Pequilibre (Figure 2.2). 




Etage 



Figure 2.2 - Representation schematique d'un etage. 



Le fonctionnement reel des etages est tres complexe. On Papproche 
cependant avec une precision acceptable par le modele de etage theorique 
ou ideal, offrant ainsi une efficacite de 100 %. 

Un etage ideal assure deux fonctions essentielles : 

— les phases effluentes sont en equilibre thermodynamique ; 

- la separation physique (disengagement) des deux phases effluentes est 
parfaite, c’est-a-dire qu’il n’y a pas d’entrainement mecanique d’une 
phase dans l’autre. 
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L’interet fondamental de ce modele est de donner la possibility de 
dimensionner un appareil sans avoir recours ni a des donnees cinetiques 
(equilibre thermodynamique atteint), ni a des donnees relatives aux 
ecoulements : l’absence d’entrainement ainsi que de transport de matiere 
entre les etages permet de donner aux relations de bilan interetage (relations 
operatoires) une forme particulierement simple. 

Ses inconvenients sont lies aux hypotheses ; on determine un nombre 
d’etages ideaux mais, de par la nature du modele, on ne peut donner 
aucune indication sur les points suivants : 

- relation entre le nombre d’etages theoriques et le nombre d’etages reels ; 

- dimensionnement des etages reels. 

Ces points ne peuvent etre precises qu’en recourant soit aux regies de 
l’art, soit a des modeles moins simples (cas des operations compartimen- 
tees non ideales). 

Toutefois, appuye sur l’extrapolation raisonnee des installations existantes, 
ce modele permet une estimation souvent precise du dimensionnement 
des appareils a compartiments separes. II est universellement employe 
pour les etudes d’avant-projet. 

Un etage, meme parfait, assure rarement a lui seul I’enrichissement 
desire. Pour cette raison, habituellement, une serie d’etages est employee, 
la variation de concentration etant d’autant plus importante que le nombre 
d’etages est plus eleve. 

2.4 Conclusions 

Devant la complexity de l’acte chimique, de constantes modifications 
sont apportees aux unites utilisees. Les principaux problemes qui se 
posent aux ingenieurs pour la conception et le developpement des pre- 
cedes sont : 

- 1’analyse theorique des phenomenes elementaires de la couche limite 
(couche de faible epaisseur, en contact avec la paroi) afm de connaitre 
les processus fondamentaux; 

- l'intensification des operations, c’est-a-dire l’amelioration des coefficients 
de transfert par agrandissement de la turbulence, accroissement de la 
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vitesse, reduction de l’epaisseur de la couche limite, agrandissement de 
la surface de contact; parmi les moyens employes on cite : l’utilisation 
des vibrations et pulsations, la technique du lit fluidise, le remplacement 
des appareils statiques par des machines a vitesse de rotation de plus en 
plus grande ; 

- l’optimisation du fonctionnement des installations, en tenant compte 
de certains facteurs variables (matieres premieres, conditions meteoro- 
logiques, demande du marche) ; 

- la modelisation et l’extrapolation, car la transposition des resultats de 
l’echelle experimentale ou pilote a l’echelle industrielle passe par la 
construction d’un modele mathematique; 

- la construction des appareils a haut rendement en utilisant l’analyse 
theorique des phenomenes et des materiaux nouveaux moins sensibles 
aux agents agressifs ; 

- la determination des conditions optimales de fonctionnement du procede 
qui maximisent le gain de valeur et minimisent les couts generalises ; 

- l’automatisation et la conduite optimale des procedes (instrumentation, 
regulation, asservissement), afin de conduire la reaction pour atteindre 
l’objectif recherche en minimisant les consommations de matiere et 
d’energie. 

A titre indicatif voici quelques exemples non limitatifs pour montrer 

l’importance du progres technique dans le domaine de la separation, 

progres visant les economies d’energie et une meilleure qualite des pro- 

duits obtenus : 

- les colonnes de distillation utilisent de plus en plus les pompes a chaleur 
pour recuperer la chaleur du condenseur et fournir les calories neces- 
saires au rebouilleur; 

- les separations sur tamis moleculaire ont donne lieu a des realisations a 
l’echelon industriel pour la separation des aromatiques; 

- la chromatographie preparative depasse le stade de l’analyse pour permettre 
la creation de petites unites de separation de capacite de 1 t/j utilisees 
dans la fabrication de parfums et l'industrie pharmaceutique ; 

- les membranes semi-permeables sont employees dans l’electrolyse chlore- 
soude. Des procedes industriels de dessalage d’eau de mer les utilisent. 
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3 •TRANSFORMATION 
DE LA MATIERE 



La matiere peut subir soit des transformations physiques suite aux modi- 
fications des forces de cohesion (solidification, ebullition, condensation 
et sublimation), soit des transformations chimiques ou transformation de 
la matiere : il s’agit des reactions chimiques. 

3.1 Reaction chimique 

3.1.1 Generalites 

La reaction chimique est le phenomene qui se produit lorsque des com- 
poses chimiques sont mis en contact et se transforment en des composes 
differents. 

Pour qu’une reaction chimique se produise entre deux corps, il faut que 
ceux-ci aient une affinite 1’un pour l’autre. Il existe en effet plusieurs 
possibilities dans revolution d’un systeme chimique : 

- systeme stable - les corps ne reagissent pas du tout l’un sur l’autre (exemple : 
anhydride carbonique — eau) ; 

- systeme instable - la reaction entre les deux corps est spontanee des qu’ils 
entrent en contact (exemple : eau oxygenee - permanganate de 
potassium) ; 

- systeme metastable (etat de faux equilibre) - il faut amorcer la reaction ; 
c’est la thermodynamique qui, en precisant l’instabilite relative de l’etat 
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initial et de l’etat final de la reaction, permet de determiner si un sys- 
teme est susceptible d’evoluer. 

Diverses constatations empiriques ont permis d’etablir qu’un systeme 
chimique tend a evoluer de fagon a liberer le plus de chaleur (principe de 
Bertholet), c’est-a-dire qu’il cherche a atteindre son minimum d’enthalpie; 
d’autre part, ledit systeme tend a evoluer dans le sens ou il y a liberation 
du plus grand nombre de molecules gazeuses (regie de Matignon), c’est-a- 
dire dans le sens ou le desordre, done l’entropie, augmentent. 

II existe par consequent deux forces motrices des reactions chimiques : 

- l’exothermicite ou l’endothermicite ; 

- la contraction ou l’augmentation de volume. 

Ces principes s’opposent et conduisent a un compromis, lequel se tra- 
duit par une reaction equilibree, et done incomplete. 

Le principe de Le Chatelier exprime la maniere dont les systemes 
chimiques en equilibre reagissent aux modifications des facteurs qui 
caracterisent leur etat. Si le systeme est soumis a une augmentation de 
pression, il se contracte de fagon a la reduire, selon Le Chatelier qui sti- 
pule qu’un systeme soumis a une variation de ces facteurs reagit de fagon 
a reduire ou annuler la pression. 

Dans un equilibre chimique, les concentrations des constituants sont reliees 
par la constante d’equilibre. Ainsi, si Ton suppose que dans un melange en 
equilibre on introduit ou on enleve un composant, le systeme evolue de 
maniere a le resorber ou a le regenerer au moins partiellement. 

Les deux forces motrices des reactions chimiques peuvent, en se neutra- 
lisant ou en ajoutant leurs effets, donner lieu a quatre types principaux 
de reactions : 

- les reactions endothermiques equilibrees ; 

- les reactions exothermiques equilibrees; 

- les reactions completes (ou totales) ; 

- les reactions impossibles. 

Les reactions chimiques passent par des intermediaires instables : parmi 
ceux-ci on peut citer les ions qui sont des atomes ou des molecules dont 
l’etat electronique est instable et qui ont acquis une charge positive (cation) 
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ou gagne une charge negative (anion). Ces ions peuvent resulter de la cou- 
pure (scission heterolytique) d’une liaison chimique. Un deuxieme type 
d’intermediaire actif des reactions chimiques est constitue par les radicaux 
ou les atomes. Ceux-ci peuvent etre engendres par la scission homolytique 
de certaines liaisons. Enfin, l’etat d’activation dans une reaction chimique 
peut etre apporte par un complexe, lequel peut se former avec des ions. 
Beaucoup de reactions catalysees par les acides et les bases sont expli- 
quees par la fixation d’un proton ou d’un ion hydroxyle sur le reactif. 

3.1.2 Thermodynamique chimique 

La thermodynamique chimique definit ce que Ton appelle le potentiel 
chimique , qui caracterise chaque systeme chimique et que Ton peut com- 
parer a un potentiel de gravite. En d’autres termes, un systeme chimique 
est instable par rapport aux systemes dont le potentiel chimique est infe- 
rieur au sien. Ce potentiel varie de fagon a peu pres lineaire avec la tem- 
perature, mais la pente de ces variations varie avec les systemes. On peut 
tracer des courbes potentiel chimique - temperature lesquelles permettent de 
prevoir dans quel domaine de temperature un systeme chimique est 
stable par rapport a un autre, et par consequent de prevoir la possibility 
d’une reaction. 

L’ecriture des relations stoechiometriques ne nous apprend rien sur la 
faisabilite des reactions qu’elles sont censees representer. Pour savoir si 
une reaction, decrite par une relation stcechiometrique, est possible, il 
faut avoir recours a la thermodynamique et plus particulierement aux 
donnees d’enthalpie libre G ou energie libre de Gibbs. 

L’energie libre G est la fonction d’etat qui regroupe les parametres enthalpie 
et entropie, a savoir : 

G=H-T k S (3.1) 

Elle reflete en quelque sorte la reserve de travail utile disponible dans un 
systeme a temperature et pression constantes. 

II est demontre que pour assister a une reaction spontanee a temperature 
et pression constantes, il faut que son A G r en kj/mol soit negatif, c’est-a- 
dire que tout systeme tend a evoluer vers le minimum de son energie 
libre de Gibbs. 
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II a ete etabli que : 

AG r = AH r - T K AS r (3.2) 

Le AG r d’une reaction peut ainsi se calculer a partir du A H r et du A S r de 
celle-ci. 



Remarques 

L'exigence d’un AG ( . negatif implique que le cas le plus favorable pour obte- 
nir une reaction complete se trouve realise lorsque le A// presente line 
valeur elevee negative et lorsque le A S r presente une valeur elevee positive. 
On retrouve ainsi la verification thermodynamique du principe de Bertholet 
et de la regie de Matignon. 

Lorsque les deux fonctions H et S presentent des valeurs telles (A//, positive 
et A S r negative) qu’elles rendent le AG r positif la reaction chimique est prati- 
quement impossible. C’est la reaction inverse (produits — » reactifs) qui serait 
spontanee. 

Dans les cas ou les deux termes jouent de facon contradictoire tout en per- 
mettant a AG r d’etre negatif. On a affaire a des reactions equilibrees (exo- 
thermiques ou endothermiques), l’equilibre sera atteint lorsque la fonction 
AH) compensera exactement le terme entropique T K \S r , c’est-a-dire quand 
AG r = 0. 

Pour n’importe quelle reaction chimique caracterisee par un equilibre, 
par exemple : 

A + 3B 2C 



on a : 



K, 



(aC) 2 

(aA)(aB) 3 



(3.3) 



avec : K la constante d’equilibre, aA l’activite du reactif A, aB l’activite 
du reactif B, et aC l’activite du produit C. 

Cette constante est definie par le rapport entre le produit des activites des 
« produits » et le produit des activites des « reactifs », chacune de celles-ci 
etant elevee a la puissance du coefficient stoechiometrique concerne. 
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On demontre que : 

AG r = AG° + RT K lnQ (3.4) 

ou AG r ° est la difference entre les enthalpies libres standard de forma- 
tion des produits purs et celles des reactifs purs ; AG r l’enthalpie libre de 
reaction pour une composition deflnie du melange reactionnel. 

Q etant le quotient reactionnel, c’est-a-dire un rapport qui a exactement 
la meme forme algebrique que l’expression de la constante d’equilibre 
mais ou interviennent les activites des diverses especes en presence a tout 
moment au cours de revolution du systeme vers son etat d’equilibre. 

A 1’equilibre, AG r = 0 et Q = K eq , d’oii : 

AG,° = - RT K lnK cq (3.5) 

ou encore : 

K eq - exp(- \G°/RT k ) (3.6) 

Une reaction sera d’autant plus favorisee que la diminution d’enthalpie 
libre qui l’accompagne sera plus elevee. 

3.1.3 Cinetique chimique 

Si la thermodynamique apporte des informations precieuses sur les pos- 
sibilites de transformation d’especes chimiques en d’autres especes ainsi 
que sur les energies mises enjeu, elle n’eclaire en rien les differents phe- 
nomenes qui interviennent au cours de ces transformations, ni les inter- 
ventions que l’on peut faire sur le deroulement de ces phenomenes. Cet 
aspect de la connaissance des reactions chimiques, d’une grande impor- 
tance theorique et pratique, est l’objet de la cinetique chimique. 

La cinetique chimique traite de l’influence de differents facteurs physiques 
(temperature, pression, concentration) sur la vitesse des reactions. Celle-ci 
est mesuree par la variation, en fonction du temps, de la concentration 
des especes chimiques intervenant dans la reaction. Si le systeme est 
ouvert en regime permanent, on peut considerer qu’il s’agit de la mesure 
d’un debit specifique de transformation chimique. 
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■ Vitesse de reaction 

Cette notion qui represente une donnee industrielle extremement 
importante exprime la quantite de substance que Ton peut obtenir en 
unite de temps. La vitesse de reaction depend de trois facteurs essentiels 
qui sont les concentrations, la temperature et les catalyseurs. 

Si dans un equilibre : 

aA + |3B < > yC + 6D 

- dn A et - d n B moles de A et de B, disparaissent dans le temps dr, cepen- 
dant que se forment d n c et d n D moles de C et de D, les variations de 
concentration sont definies par la relation : 

- — = - — = - ifZ = _ = jx. 13 7) 

a |3 y 6 V ' 

duns laquelle X est le degre de progression de la reaction. 

On definit alors la vitesse de reaction par : 

w r = dk/dt (3.8) 

La vitesse d’une reaction chimique mesure le debit specifique de trans- 
formation chimique, c’est-a-dire la quantite de matiere transformee par 
unite de temps, quantite rapportee a une unite d’extensite qui depend du 
probleme traite : volume, masse, surface. 

La quantite de matiere transformee est mesuree le plus souvent en nombre 
de moles par unite de temps, ou en masse par unite de temps. Dans ce cha- 
pitre, nous adopterons la premiere convention : mesure par un debit molaire. 
Facteurs susceptibles de modifier les vitesses des reactions : 

- la concentration des reactifs en solution : en general, une reaction est 
d’autant plus rapide que la concentration des reactifs est plus elevee ; 

- la pression des reactifs gazeux : les fortes pressions ont pour effet de 
comprimer les gaz et done d’augmenter leur concentration ; 

- la surface active des solides : le fait de broyer un solide en petites parti- 
cules augmente la surface pouvant etre en contact avec le liquide ou le 
gaz environnant ; 
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- la temperature : le fait d’elever la temperature augmente la proportion 
des atomes, molecules ou ions dotes d’une energie suffisante pour rea- 
gir efficacement lors de leurs collisions ; 

- les catalyseurs : qu’il s’agisse de catalyse homogene ou heterogene, 
l’ajout d’un catalyseur ouvre la voie a un autre mecanisme reactionnel 
caracterise par une energie d’activation plus faible ; 

- Pirradiation : certains rayonnements electromagnetiques peuvent amorcer 
des reactions radicalaires en chaine, lesquelles sont d’autant plus rapides 
que le rayonnement est intense. 

■ Inertie cinetique 

Terme signifiant qu’une reaction n’a pas lieu, meme s’il apparait qu’elle 
soit faisable. Aucune transformation ne semble se produire parce que la 
vitesse de la reaction est trop lente pour qu’on puisse remarquer quelque 
chose. II existe une barriere qui bloque la reaction, habituellement une 
energie d’activation elevee. Le compose ou le melange est inerte. Voici 
quelques exemples d’inertie cinetique : 

- un melange de methane (gaz naturel) et d’oxygene a la temperature 
ordinaire ; 

- un melange de CC1 4 et d’eau a la temperature ordinaire ; 

- une solution de peroxyde d’hydrogene en l’absence de catalyseur ; 

- de Paluminium metallique dans de l’acide chlorhydrique dilue. 

Rien ne se passe avec ces melanges, meme si les reactions possibles 
pourraient bel et bien avoir lieu. Dans chaque exemple, la TD demontre 
que la reaction est faisable (comme Pindique la constante d’equilibre ou 
le potentiel standard d’electrode, ou encore la variation d’energie libre) 
et cependant rien ne se passe. 

On emploie souvent le terme « stabilite chimique » a la place de « inertie 
cinetique ». II permet, en tout cas, de faire une distinction nette entre 
deux types tout a fait differents d’explication. Pour bien se faire com- 
prendre, les chimistes qualifient de : 

- « stables » les systemes qui ne manifestent aucune tendance a reagir ; 

- « inertes » les systemes qui devraient reagir, mais qui ne le font pas 
pour une raison de vitesse (aspect cinetique). 
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■ Constante de vitesse 

L’ etude systematique de nombreux cas de reactions lentes a conduit Van’t 
Hoff a proposer la relation generale : 

«',-W(C J ) p (3.9) 

ou la constante de proportionnalite k„ est dite constante de vitesse. 

Si la reaction est reversible on aura : 

w r = K(c c y(c D ) b (3.io) 

Dans une equation equilibree, le rapport K eq = k v /k v ’ est necessairement 
une constante, que Ton appelle constante d’equilibre. 

La constante d’equilibre d’une reaction elementaire est egale au rapport des 
constantes de vitesse de la reaction et de la reaction inverse (f. relation 3.3). 
Dans la grande majorite des cas, la vitesse des reactions chimiques croit 
avec la temperature. C’ est Arrhenius qui a etabli la relation tres generale 
reliant la vitesse de reaction a la temperature : 

k v = k 0 cM~E a /RT K ) (3.11) 

ou : 

• k v est la constante de vitesse (en s~ J ) ; 

• E a l’energie d’activation (kj/mol) ; 

• R la constante des gaz parfaits ; 

• T k la temperature absolue ; 

• k g le facteur de frequence dependant de la geometrie des molecules. 

L’ existence d’un facteur exponentiel met en evidence la grande influence 
de la temperature sur la vitesse de reaction. 

L’ equation d’Arrhenius a ete ensuite amelioree par Eyring dans ses tra- 
vaux du developpement de la theorie de transition (theorie du complexe 
active), dans laquelle la constante de vitesse est determinee pour la 
decomposition d’un complexe dans un etat active et s’ecrit : 

k v = (k/h) T k exp(- A G*/RT k ) (3.12) 

avec AG l’enthalpie libre d’activation, egale a E a a quelques unites de 
RT k pres; k la constante de Boltzmann; h la constante de Planck. 



26 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



3 • Transformation 
de la matiere 



3.1 Reaction chimique 



Eyring dessine un profil energetique (la surface de potentiel) qui relie les 
reactifs aux produits ; il suppose que les molecules devront franchir un 
col pour parvenir de l’etat des reactifs a l’etat des produits. 

La vitesse d’une reaction chimique depend, comme cela a ete dit, de la 
concentration des differents produits en presence ; elle est proportionnelle 
aux concentrations des differentes especes en presence, chacune affectee 
de son exposant respectif m, «... On appelle ordre global experimental de la 
reaction la somme des exposants m + n + ... Les exposants m, n... peuvent 
etre egaux ou differents des coefficients a, |3. . . dont la somme est appelee 
ordre theorique de la reaction. Generalement, l’ordre theorique est different 
de l’ordre experimental lorsque la reaction se deroule en plusieurs etages. 

■ Energie d'activation 

Pour que la reaction se produise, le systeme doit done disposer d’une 
energie supplemental pour activer les molecules. Le supplement E a 
d’energie ainsi demande s’appelle I’energie d’activation. 

Le maximum de la courbe de la figure 3.1 correspond a un etat que Ton 
nomme etat de transition ou cotnplexe active. II ne constitue pas un interme- 
diate observable, car sa duree de vie est, par definition, nulle. A partir de 
cet etat de transition, le systeme peut aussi bien regresser que progresser, 
son energie potentielle diminuant dans les deux cas. 

Etat 




Figure 3.1 - Evolution de la reaction en fonction de I'energie d'activation. 
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Une reaction chimique entre deux composes A et B peut s’ecrire : 

A + B A.B C + D 

(1) (2) 

Le signe traduisant le fait que la reaction peut evoluer dans le sens 

(1) (2) aussi bien que dans le sens (2) (1). A.B correspond a un 

maximum d’energie potentielle et indique l’etat de transition des reactifs. 
La position de Pequilibre depend de la difference A E r entre les niveaux 
energetiques correspondant a 1’etat initial et a l’etat final. Selon le cas 
(figure 3.2), on peut avoir des reactions exothermiques (A E r negatif), endo- 
thermiques (AE r positif) ou athermiques (AE r = 0). 



Energie Energie Energie 





a) Reaction athermique b) Reaction exothermique c) Reaction endothermique 
Figure 3.2 - Avancement de la reaction en fonction de Af r . 



La description detaillee d’une reaction chimique, avec tous ses etats de 

transition et ses intermediaires, constitue le mecanisme reactionnel. 

L’etablissement d’un mecanisme reactionnel repose sur : 

- une simplicity des reactions elementaires, qui conduit a des etapes 
dont la molecularite est la plus faible possible ; 

- le minimum de changements de structure a chaque etape, car la proba- 
bility de rupture de plusieurs liaisons en meme temps est faible ; 

- la reversibility macroscopique (l’experience enseigne que le chemin 
suivi par une reaction elementaire dans un sens est le meme que celui 
qui est suivi dans le sens oppose). 

En ce qui concerne l’energie d’activation E a , plus elle est elevee et plus la 

reaction est difficile a realiser, c’est-a-dire lente. En d’autres termes, il est 
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necessaire de fournir plus d’energie pour permettre aux molecules de 
franchir la barriere energetique E a . 

Cette energie est fournie classiquement par chauffage du milieu (reactions 
thermiques). On peut 1’abaisser en ajoutant une substance appropriee 
(catalyseur) qui permet de suivre un autre trajet reactionnel de plus 
faible energie d’activation. 

Les chimistes et les ingenieurs en genie chimique disposent done aujourd’hui 
de possibilities de prevision des reactions chimiques, ainsi que de nom- 
breux moyens qui leur permettent d’agir sur ces reactions, de les contro- 
ler et les orienter. La mise en oeuvre de ces moyens devient de plus en plus 
efficace, grace en particulier aux progres spectaculaires qui sont actuel- 
lement realises dans la connaissance des mecanismes reactionnels comme 
dans la comprehension du mode d’action des catalyseurs et de nom- 
breux autres facteurs (par exemple la nature des solvants) qui intervien- 
nent dans le deroulement des reactions chimiques. 

La plupart des reactions chimiques etant reversibles, elles s’arretent en 
apparence a un moment ou les constituants du systeme initial et du sys- 
teme final subsistent en presence les uns des autres, sans que leurs 
concentrations respectives varient. II y a alors equilibre chimique. Pour une 
reaction donnee, s’effectuant avec une certaine vitesse, l’equilibre est 
atteint si la reaction inverse s’effectue a la meme vitesse. 

Dans la pratique, on peut favoriser la production d’un compose issu d’une 
reaction equilibree, en eliminant celui-ci au fur et a mesure de sa forma- 
tion ou en eliminant le coproduit de la reaction. 

II est relativement rare, surtout en chimie organique, qu’une reaction se 
produise seule et ne conduise qu’au produit que Ton desire obtenir. Tres 
souvent, la reaction principale est accompagnee de reactions secondaires 
qui se deroulent simultanement, en consommant une partie plus ou moins 
importante du reactif de depart et en diminuant le rendement en produit 
desire. C’est le plus souvent l’emploi de catalyseurs selectifs qui permet 
d’augmenter la vitesse de formation de la reaction principale. 

■ Catalyse 

Le terme catalyse (introduit par Berzelius) designe le phenomene par lequel 
la vitesse des reactions chimiques peut etre modifiee en la presence de 
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certaines petites quantites de substance appelees catalyseurs. En abaissant 
l’energie de l’etat de transition, le catalyseur fournira a l’ensemble des 
reactifs un chemin energetique plus economique, tout en conduisant 
aux memes produits finaux. L’espece chimique qui determine ce pheno- 
mene n’apparait pas dans l’equation bilan de la reaction ; il y a done une 
association temporaire du catalyseur avec un ou plusieurs reactifs. 
Puisque le catalyseur n’est pas consomme pendant la reaction, meme s’il 
a subi des modifications provisoires, une faible quantite de catalyseur par 
rapport aux reactifs en presence doit, en regie generale, permettre la 
transformation d’une tres grande quantite de reactif On estime que 
80 % au moins des procedes utilisent des catalyseurs pour accelerer les 
reactions et les rendre plus selectives. 

Suivant que le catalyseur est soluble ou non dans le milieu reactionnel, 
on parle de catalyse Iwmogene ou de catalyse heterogene. Si le catalyseur est 
une enzyme, il est question de catalyse enzymatique. La catalyse homogene 
a generalement lieu en phase liquide (par exemple l’esterification d’un 
acide carboxylique par un alcool est catalysee par un acide fort, sulfu- 
rique ou paratoluene sulfonique). Dans certains cas, une acceleration d 
la reaction n’est pas souhaitable. On cherche au contraire a la freiner 
pour eviter une oxydation ou une decomposition trop rapide, par exemple. 
On parle alors d’une catalyse negative lors de laquelle le catalyseur, appele 
alors inhibiteur ou stabilisateur, provoque un mecanisme de reaction dont 
l’energie d’activation est nettement augmentee par rapport a celle de la 
reaction non inhibee. 

3.1.4 Produits obtenus 

Soit la reaction de decomposition thermique du carbonate de calcium 
dans les fours a chaux : 

CaCO, ^ CaO + C0 2 

Dans le cas ou le produit recherche est la chaux (CaO), le dioxyde de car- 
bone est un coproduit puisque sa formation est necessairement associee a 
celle de la chaux. Le rapport, lie a la stcechiometrie, des quantites molaires 
de chaux et de dioxyde de carbone formes est 1. La notion de coproduit est 
tres importante car l’existence d’un coproduit necessite obligatoirement 
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l’etude de sa valorisation, s’il ne s’agit pas d’une substance banale telle 
que l’eau. 

Soit maintenant l’equation generate de transformation des reactifs A 1; 
A 2 , ... en produits Cj (produit recherche), C 2 (coproduit), ... avec n,-( Aj), 
n ; ( A,)... les nombres de moles de A 1; A„. a l’instant initial (« ; ( Cj) etant 
egal a 0), et itj( Aj), iij( A 2 ), «j(C z ) ... les nombres de moles de A 1; 

A 2 , ... Cj, C 2 ... a la fin de la reaction : 

Aj + A9 + . . . ■*= + Ct + ... 

Afin de definir la qualite d’un procede, il est necessaire de connaitre les 
definitions suivantes : 



■ Taux de conversion 



T, = 



[n^AJ-nTAj)] 



«;( Aj) 



x 100 



(3.13) 



Le taux de conversion represente le pourcentage d’un reactif transforme 
par rapport a la quantite initiale de ce reactif. 



■ Selectivity (par rapport au reactif A,) 



S( A,) = 100 



n t (C l )/p Cj 

[«i( A f)-«f( A;)]/V A 



X 100 



(3.14) 



La selectivite correspond au pourcentage de moles formees du produit 
recherche par rapport a la quantite de moles transformees du reactif 
considere. f C| et v A . sont les coefficients stochiometriques du produit et 
du reactif 



■ Rendement 



R = 



«/(C i)/v c . 
n i (A)/^ 



(3.15) 



Le rendement donne le pourcentage de moles d’un produit recherche Cj 
par rapport au reactif considere A ; . 
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3.2 Les grands types de reaction chimique 

II est possible de classer les reactions chimiques en fonction des reactifs 
et des produits qu’elles mettent en ceuvre. 

■ Combinaisons directes 

II s’agit de combinaisons directes d’ elements, combinaisons directes d’ele- 
ments avec des composes, ou encore combinaisons directes de composes 
entre eux. 

C’est le cas, par exemple, de Taction du chlore sur l’ethylene qui fournit 
un nouveau compose, le dichloro-ethane : 

CH 2 = CH 2 + Cl, * C1CH, - CH 2 C1 

■ Decompositions 

II s’agit des transformations de composes en composes plus simples. 

Un exemple est donne par la decomposition du carbonate de calcium en 
chaux et en gaz carbonique : 

C0 3 Ca * CaO + CO, 

■ Substitutions 

Cas dans lequel une fonction chimique, un atome ou un groupe 
d’atomes d’une entite moleculaire, prend la place d’un autre atome ou 
groupe dans un compose. 

I Exemple9 

CHjCl + OH- » CHjOH + Cf 

■ Doubles decompositions 

Deux composes, en reagissant l’un sur l’autre, fournissent deux autres 
composes. 

I Exemple 

Le chlorure de baryum reagit en solution aqueuse sur l'acide sulfurique et 
donne le sulfate de baryum et l’acide chlorhydrique. 

BaCl, + H,S0 4 » BaS0 4 + 2HC1 
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■ Polymerisations 

II s’agit de la formation a partir de molecules de masse moleculaire 
faible, de composes a masse moleculaire elevee (macromolecules) 
provenant de la jonction d’unites structurales de base appelees mono- 
meres. Pour de grandes valeurs de n (nombre d’unites) on parle d’une 
macromolecule dite polymere. On distingue deux types de polymerisa- 
tion : les polyadditions, dans lesquelles des monomeres insatures s’addi- 
tionnent les uns aux autres, et les polycondensations, ou les monomeres 
se lient les uns aux autres en eliminant une petite molecule (le plus 
souvent de l’eau). 



I Exemple 

Polymerisation de l’ethylene en polyethylene : 

n (CH 2 = CH,) » (CH 2 - CH,)„ 

avec n variant de 500 a 1000. 

Un polymere constitue d’un melange de monomeres differents est appele 
copolymere (la vinylite est un copolymere obtenu a partir de chlorure et 
d’acetate de vinyle). 



■ Oxydoreductions 

Ce sont les reactions inversables dans lesquelles des transferts d’elec- 
trons font passer un element a un degre d’oxydation inferieur par gain 
d’electrons, alors que simultanement un autre element s’oxyde en per- 
dant des electrons : l’agent reducteur (qui s’oxyde) libere des electrons 
qui sont captes par l’agent oxydant (qui, evidemment, se reduit). 



Exemple 



SnCl 2 + HgCU * SnCl 4 + Hg 2 Cl 2 



L'etain passe du degre d’oxydation II dans SnCl 2 a IV dans SnCl 4 , pendant que 
le mercure est reduit du degre d’oxydation II dans HgCl 2 a I dans Hg 2 Cl 2 . 
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3.3 Les procedes chimiques unitaires 

Une operation chimique unitaire implique l’existence d’une reaction 
chimique conduisant a l’introduction ou [’elimination d’un element tel 
que l’hydrogene, l’oxygene ou le chlore, ou d’un groupe tel qu’un 
groupe alkyle C x Hy, un groupe nitro N0 2 , ou un groupe hydroxyle. 

■ Aldolisation 

Reaction d'addition d’une molecule d’aldehyde a une autre molecule 
d’aldehyde, identique ou differente, conduisant a un aldehyde-alcool. 

■ Aromatisation 

Transformation des hydrocarbures satures (alcanes, cyclanes) en hydro- 
carbures aromatiques (c’est-a-dire a noyaux benzeniques separes ou 
accoles). C’est la reaction principale du reformage catalytique. 

■ Carbonylation 

L’introduction du groupe carbonyle (CO) au sein d’une molecule 
conduit a des acides carboxyliques, par Taction simultanee de 1’eau et 
du monoxyde de carbone. 

On a : 



R 2 - C = C - R 4 + h 2 o + CO 



R 2 - CH = C - COOH 



Ri R 3 



R 3 r 4 



Ce procede chimique unitaire permet aussi la synthese d’aldehydes, 
de cetones, d’anhydrides, d’isocyanates (ArN = C = O), et d’amides 
(R - CO - NH 2 ). 



■ Decarbonatation 

La separation du dioxyde de carbone, qui est un acide, d’un milieu 
liquide ou gazeux definit la decarbonatation. Cette separation s’effectue 
generalement par voie chimique par reaction des composes basiques, 
tels que les mono-, di- ou triethanolamines et le carbonate de potassium 
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ou par voie physique en utilisant des solvants de gaz acides tels que le 
methanol, le carbonate de propylene et le 1. methyl-2. pyrrolidone. 

■ Electrolyse 

Procede physique qui, par passage d’un courant electrique continu dans 
un milieu fluide, permet des echanges d’electrons. L’electrolyse corres- 
pond a un processus d’oxydoreduction : la cession des electrons de la 
cathode aux ions correspond a une reduction, alors que le transfert des 
electrons des ions a l’anode est une oxydation. Le mouvement des ions, a 
cause de la difference de potentiel, et leur neutralisation aux electrodes 
expliquent le passage des electrons de la cathode a l’anode et, par conse- 
quent, le passage du courant electrique dans la solution. On l’utilise pour 
la preparation de derives mineraux et metallurgiques importants tels que 
le chlore, la soude et faluminium. 

■ Esterification 

On prepare les esters par faction d’un alcool sur un acide : 

R - COOH + R’OH < * R - COOR’ + H 2 0 

Cette reaction (equilibree) d’esterification est limitee par la reaction inverse 
d ’hydrolyse de fester forme. Pour rendre complete la formation d’ester, 
on remplace f acide par son anhydride : 

(R - C0),0 + R’OH » R - COOR’ + R - COOH 

■ Fermentation 

C’est une transformation biochimique provoquee par faction de micro- 
organismes et de leurs enzymes. Certains produits chimiques tels que 
les acides citrique, gluconique et itaconique sont produits uniquement 
par fermentation. 

■ Reaction de Friedel-Crafts 

Le benzene reagit sur les halogenures d’alkyle R - X et avec les chlorures 
d’acyle R - CO - Cl, en presence de A1C1 3 pour donner des alkylben- 
zenes et des acylbenzenes : 

C 6 H 6 + R - Cl » C 6 H 5 - R + HC1 
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On nomme les esters du nom de l’acide correspondant ; ainsi le produit 
d’esterification de l’acide acetique par l’alcool ethylique est l’acetate d'ethyle. 

■ Gazeification 

Procede qui permet la production d’un gaz combustible ou d’un gaz de 
synthese a partir de produits contenant du carbone qui peuvent etre 
liquides (les huiles) ou solides (le charbon). Le gaz ainsi obtenu s’appelle 
gaz naturel de substitution (SNG). 

■ Hydrogenation 

L’hydrogenation est un procede chimique unitaire qui conduit a l’addi- 
tion d'hydrogene a differents composes. C’est le cas en petrochimie de 
tous les precedes d'hydrotraitement tels que l’hydrocraquage et l’hydro- 
desulfuration. 

Hhydrofortnylation correspond aussi a une hydrogenation. 

Une autre reaction d’importance industrielle est la synthese d’alkylalu- 
miniums par reaction de l’Al avec une a-olefine et de l’hydrogene. 

I Exemple 

Synthese du triethylaluminium : 

3 CH 2 = CH 2 + 3/2 H 2 + A1 » A1(C 2 H 5 ) 3 

Naturellement, l’hydrogene est utilise en grande quantite pour pro- 
duire, par exemple, l’ammoniac. II est aussi employe pour produire a 
haute temperature certains metaux exempts de carbone a partir de leurs 
oxydes. 

Exemple 

Reaction d’addition d’hydrogene moleculaire (H 2 ) sur un compose insature : 

Cr 2 0 3 + 3H, » 2Cr + 3LLO 

Un catalyseur est necessaire pour accelerer ce processus : 

= C = R + H 2 » = CH - R- H 



36 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



3 • Transformation 


3.3 Les procedes 


de la matiere 


chimiques unitaires 



Quelques exemples de reactions d’hydrogenation importantes sont : 

- L’hydrogenation des alcynes en alcenes et alcanes (les catalyseurs les 
plus courants sont des metaux divises comme le nickel, le palladium, 
le platine) : 

- C = C » - CH = CH » - CH/H - CH/H - 

- L’hydrogenation catalytique des cetones et aldehydes en alcools. 

L’hydrogenation, qui est une reaction d’addition, se distingue de Yhydrn- 
genalyse au cours de laquelle il y a rupture d’une liaison par hydrogene : 

Rj - R 2 + H 2 » R,H + R 2 H 



■ Hydrolyse 

C’est la decomposition d’une substance chimique, suite a la reaction 
d’une molecule ou d'un ion avec une molecule d’eau, au cours de 
laquelle une liaison de la molecule d’eau se trouve rompue. Dans le cas 
des solutions aqueuses d’electrolytes, ce terme s’applique aux reactions 
des cations (ions positifs) et des anions (ions negatifs) avec l’eau pour 
produire des acides faibles. 

■ Nitration 

C’est la substitution d’un atome d’hydrogene ou d’un autre atome ou 
groupe d’atomes par un groupe nitre NO,. Les principaux produits obtenus 
par la nitration sont le nitrobenzene, l’aniline et le toluene-diisocyanate 
(TDI). La nitration du benzene est realisee avec un melange nitrant com- 
pose de 40 % d’acide nitrique, 40 % d’acide sulfurique et 20 % d’eau. On a : 

C 6 H 6 + hno 3 * C 6 H 5 - NO, + h 2 o 



■ Oxydation 

Toute augmentation, en valeur algebrique, du degre d’oxydation est une 
oxydation. Ce transfert d’electrons peut se faire par voie chimique ou elec- 
trochimique. On a par exemple : 

CH 4 + Cl, » CH 3 C1 + HC1 
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■ Solvatation 

C’est le procede qui correspond a la formation d’une entite chimique 
entre un ion ou une molecule en solution et les molecules du solvant. 
^extraction liquide - liquide (a l’aide d’agents solvatants) et la distillation 
extractive (mettant en oeuvre un solvant differentiant la volatility de corps 
a point d’ebullition voisins) sont des precedes de separation dont le 
principe repose sur la solvatation. 

■ Vapocraquage 

Procede industriel de production d’olefines et d’hydrocarbures aroma- 
tiques par craquage thermique d’hydrocarbures (ethane, naphta et 
gazole principalement) en presence de vapeur d’eau. 

■ Vaporeformage 

Procede industriel d’oxydation menagee des hydrocarbures par l’eau 
produisant un melange essentiellement forme d’hydrogene et de monoxyde 
de carbone. Ce melange gazeux est utilise pour la fabrication de l’hydro- 
gene, de l’ammoniac et du methanol. 
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4.1 Considerations generates 

Present dans toils les domaines de la science et en ingenierie, le pheno- 
mene de transport (ou phenomene de transfert) est un processus irreversible 
durant lequel une grandeur physique est transportee par le biais de mole- 
cules. Tous les phenomenes de transport ont pour origine l’inhomoge- 
neite d'une grandeur intensive. L’etude de chaque phenomene de transport 
se refere a une certaine entite (caracteristique) transferee. Le moment, 
l’impulse ou la quantite de mouvement necessaire pour augmenter la 
vitesse d’un fluide, la chaleur afin de vaporiser un liquide, la masse du 
liquide transportee dans une conduite ou celle des vapeurs diffusant 
dans un gaz constituent des exemples d’entites transportables dans les 
procedes de genie chimique. II est done necessaire que l’entite transferee 
soit accumulee ou soit debitee en continu (toujours par un processus de 
transfert) vers le point initial du transport. 

L’entite transferee est transportee par les porteurs de charge, lesquels ont la 
capacite de prendre en charge une certaine quantite a transporter, la faire 
deplacer et la decharger au point final du transport ou vers un point 
intermediaire situe en chemin. Dans les procedes utilises par l’ingenierie 
chimique on trouve les types de porteurs suivants : 
porteurs de type radiant : (ou photons quanta d’energie electro- 
magnetique) ; 

porteurs de type par diffusion : molecules, atomes, ions, electrons ; 
porteurs de type par convection : associations de molecules, 
volume fini de liquide, tourbillon. 
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Parmi les proprietes caracteristiques presentees par les porteurs on 
s’interesse a : 

- la grandeur de la charge transportee par chaque porteur ; 

- le flux des porteurs (debit par unite de surface) ; 

- la mobilite des porteurs (vitesse momentanee et vitesse moyenne) ; 

- le libre parcours moyen, etant donne que le mouvement des porteurs 
ne represente que de segments du chemin a parcourir. 

Le transport de l’entite transfere ou de la caracteristique devient possible 
uniquement s’il y a une chute d’energie disponible d’un niveau plus 
haut vers un niveau plus bas, c’est-a-dire lorsque le transport est accom- 
pagne par une chute de potentiel, dont le gradient determine la vitesse du 
transport en chaque point. 

La difference de potentiel, appelee aussi grandeur agissante, ou - impro- 
prement -force motrice, caracterise chaque type de transport, par exemple : 
difference de tension pour le transport de l’electricite ; 
difference de pression pour le transport hydraulique ou pneuma- 
tique ; 

difference de vitesse pour le transport de moment ; 
difference de temperature pour le transfert thermique ; 
difference de concentration pour le transfert de matiere. 

La tendance naturelle du transport est de suivre la ligne ayant la plus 
forte pente du champ potentiel. Cependant, les porteurs ne choisissent 
toujours pas le chemin le plus court entre les points extremes ; le long de 
la "route", il peut survenir bien d’accidents a cause des obstacles : chocs, 
deviations, retours, coalescence, entrainement. 

L’influence du milieu sur le transport est determinee par une caracteris- 
tique globale de comportement appelee conductivity. 

La loi fondamentale du transport dans une direction x s’exprime par la 
relation : 

dE/3t = - xdLI/3x (4.1) 

qui contient la plupart des elements communs, specifiques du transport. 
Le signe negatif illustre le fait que le transfert s’effectue dans le sens des 
potentiels decroissants. Peut ainsi representer une concentration de 
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matiere, une enthalpie volumique ou une quantite de mouvement rap- 
portee a l’unite de volume. Dans cette relation : 

- dE - la quantite d’entite transferee ; 

- dE/dt - le flux d’entite transferee ; 

- X - la conductivity du milieu ; 

- 311 - la chute de potentiel ; 

- dx — segment d’itineraire ; 

- dll /dx - le gradient de la chute de potentiel. 

Selon les differentes caracteristiques (entites) transportees, la loi fonda- 
mentale (4.1) devient : 

- la loi de Fick - exprime le debit de matiere transferee par unite de volume : 

dm/dt = k[.a.AC 

- la loi de Fourier - donne la quantite de chaleur traversant la surface S : 

dQ/dt = kj.SAT 

- la loi de Newton exprime la quantite de mouvement transferee a travers 
la surface S : 

d(m.w)/dt = k.S.Aw 

Les transferts de chaleur se rencontrent partout dans l’industrie, surtout 
la ou la recuperation thermique est consideree comme une economie 
d’exploitation. C’est encore plus vrai dans l’industrie chimique ou les 
reactions sont naturellement accompagnees de degagement ou d’absorp- 
tion de chaleur. 

Les transferts de matiere et de quantite de mouvement sont, eux, plus 
specifiques de l’industrie chimique : c’est le cas de l’extraction par sol- 
vants ou de 1’echange d’ions pour les premiers ; de la filtration, de la 
decantation ou de la centrifugation pour les seconds. 

Mais ces transferts sont souvent complexes et beaucoup d’operations 
unitaires (la distillation par exemple ou le sechage), qui reposent sur des 
equilibres entre phases, sont caracterisees par un transfert simultane de 
chaleur et de matiere. Elies peuvent aussi etre accompagnees de trans- 
ferts de quantite de mouvement dus, entre autres, a l’agitation artificielle 
des fluides. 
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4.2 Types de transport 

Les transports sont des phenomenes irreversibles qui se produisent dans 
des systemes materiels hors d’equilibre. D’apres la nature de porteurs et 
les conditions dans lesquelles s’effectue le transfert, on peut distinguer 
les types de transport. 

■ Transport radiant 

Lorsque les porteurs de charge se deplacent sur une trajectoire droite 
entre les points extremes. Le transport par le rayonnement electroma- 
gnetique et le transfert a faible pression (sans chocs entre les molecules 
du gaz) illustrent ce type de transport. 

■ Transport par diffusion 

Lorsque Tentite transferee est transportee par de porteurs de nature 
moleculaire selon un chemin desordonne (intervalles courts et inegaux) 
parmi les molecules du milieu, avec collisions et deviations frequentes 
et, implicitement, avec transfert de charge vers autres porteurs. L’orien- 
tation generale du transport reste cependant celle de la chute de poten- 
tiel. 

Dans les conditions du transport par diffusion, la variation en temps du 
potentiel d’une entite s’exprime par l’equation : 

an/at = d v 2 n (4.2) 

ou D est la diffusivite du milieu vers Tentite transferee. 

En ecrivant cette equation pour un transfert dans une direction x don- 
nee, on obtient : 

- pour le transfert thermique : 

aT/at = a^T/dx 2 (4.3) 

- pour le transfert de matiere : 

aC/at= D^C/dx 2 (4.4) 

avec : a - la diffusivite thermique et D - constante de diffusion. 
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■ Transport par convection 

Pour le fluide en mouvement au transport par diffusion vient s’ajouter 
un transport par convection, les porteurs, de type par convection, etant 
entraines dans le mouvement local et general - laminaire ou turbulent - 
du milieu. 

le transport par convection, laminaire , du aux porteurs de nature molecu- 
laire, est decrit par l’equation (dans la direction x) : 

dll/3x = D 3 2 n/3x 2 - ^(wJiySx (4.5) 

avec w x - la vitesse du fluide dans la direction x. 
transport par convection, turbulent, dus aux agregats moleculaires, les 
volumes macroscopiques de fluide, les tourbillons, locaux generes par 
les instabilites locales de l’ecoulement avec forts gradients de vitesse. 
La turbulence, provoquee par la variation de la vitesse en intensite et 
en direction, contribue a amplifier le flux transport^. L’equation du 
transport turbulent, semblable a (4.5), ajoute au coefficient de propor- 
tionnalite par diffusion moleculaire l’effet de la diffusion turbulente : 

dfl/dx = (D + D t )3 2 n/3x 2 - 3(w x n)/3x (4.6) 

ou D t est le coefficient de diffusion par turbulence. 

Dans le transport par convection on distingue egalement : 

- la convection libre, dans laquelle la vitesse w x depend du potentiel LI ; le 
mouvement spontane des agregats de molecules est du a des causes 
internes (modifications locales de masse volumique, temperature), 

- convection forcee, dans laquelle la vitesse w x est independante de potentiel. 
Ce type de convection s’explique par le mouvement d’ensemble d’agre- 
gats de molecules, les causes sont exterieures (pompage, agitation). 

A la difference des phenomenes de diffusion, la convection revele des 
mouvements observables de la matiere. 

■ Transport interphasique 

II se produit lorsque l’itineraire parcouru traverse deux ou plusieurs 
phases, etant caracterise par la modification de la nature des porteurs de 
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charge dans chaque phase et par « cassures de pente » du gradient de 
potentiel, a chaque interface. 

II est admis que les obstacles devant le transport interphasique apparais- 
sent dans les couches minces de deux cotes de l’interface et que dans ces 
couches limites existent des gradients de potentiel tres importants. La 
turbulence locale dans les couches voisines a l’interface diminue la resis- 
tance de l’obstacle. 

L’ equation generale du transport interphasique est : 

dE/dt = AIL / 2(l/k 1 S) (4.7) 

dans laquelle : 

— kj — coefficient de transfert pour l’obstacle (phase) i ; 

- S - surface sur laquelle se fait le transport. 

Le coefficient de transfert lq est defini par l’equation : 

k, = (dE/c/t)/S.An ; (4.8) 

avec AIIj - la chute de potentiel correspondant a la phase i. 

4.3 Transfert thermique 

4.3.1 Generalites 

Les multiples procedes utilises dans l’industrie sont tres souvent le siege 
d’echange de chaleur, soit parce que c’est le but recherche (fours, coulee, 
echangeurs, thermoformage, induction, lits fluidises, trempe, refroidis- 
sement), soit parce que ceux-ci interviennent d’une maniere inevitable 
(chocs thermiques, pertes de chaleur, rayonnement). L’etude de pheno- 
menes thermiques qui accompagnent la propagation de la chaleur et le 
calcul des valeurs du flux thermique represente l’objectif fondamental 
du transfert thermique (ou de la chaleur) ou thermocinetique. Cette partie 
importante de la physique traite aussi la description des mecanismes des 
modes de la propagation de la chaleur, conduisant a des relations etablies 
soit theoriquement, soit sur la voie experimentale entre le flux ther- 
mique transfere, les parametres caracteristiques du systeme (proprietes 
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physiques, geometrie) et les conditions thermiques de son milieu envi- 
ronnant. Le transfert thermique est un processus complexe qui est rea- 
lise par la superposition des trois modes fondamentaux : conduction, 
convection et rayonnement. Dans le cas ou l’un de ces trois modes est deter- 
minant, les effets des autres sont peu importants ; aussi ils peuvent etre 
negliges, simplifiant considerablement l’analyse du cas concerne. 

La conduction thermique est la transmission de la chaleur par vibration 
moleculaire, entre deux elements dont les temperatures sont differentes 
au travers des elements materiels qui les relient l’un a l’autre, sans qu’il y 
ait mouvement du milieu. Elle concerne specialement les solides, mais 
aussi les liquides et les gaz pour lesquels elle est souvent negligeable par 
rapport a la convection ou au rayonnement. Les conditions generales 
defmissant le deroulement du processus de conduction thermique se 
referent a l’etablissement des elements suivants : 

- le corps est homogene ou heterogene ; 

- le corps est isotrope ou anisotrope ; 

- le corps contient ou pas de sources interieures de chaleur ; 

- le regime thermique est constant ou transitoire ; 

- la propagation de la chaleur se fait de fagon uni-, bi- ou tridirectionnelle. 

C’est la loi de Fourier qui regit la conduction ; elle exprime la relation 
existant, en chaque point d’un corps, entre le flux thermique et le gra- 
dient de temperature ; le flux de chaleur transfere (relatif a la surface d’une 
paroi plane, cylindrique ou spherique) par conduction dans une direc- 
tion donnee est proportionnel au gradient de temperature dans cette 
direction. Ainsi la composante sur l’axe Ox du flux est telle que : 

® x = -X.(dT/d.v)S (4.9) 

Dans cette expression, le coefficient de proportionnalite X est une carac- 
teristique physico-chimique du point materiel designee sous le nom de 
conductivity ou conductibilite thermique. 

Le signe (-) designe que le flux de chaleur est positif quand le gradient 
thermique est negatif (il s’ecoule du plus chaud vers le plus froid). 

Le calcul integral permet de generaliser la loi de Fourier a des corps de 
forme quelconque. Les valeurs de la conductivity thermique (propriety 
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d’un material! a conduire la chaleur) vont de quelques centaines de W/ 
m.K pour les metaux a 0,1-1 W/m.K pour les liquides et a 0,02 W/m.K 
pour les gaz. Les corps dont la conductivity est de l’ordre de 0,1 W/m.K 
(conductivity apparente) sont dits isolants. 

La convection definit le transfert de chaleur dans un fluide (gaz ou liquide) 
dont les molecules sont en mouvement ; elle est done etroitement liee a 
l’ecoulement des fluides. Le transfert de chaleur par convection est 
caracterise par quatre categories de facteurs : 

a) La nature du mouvement 

Si les mouvements du fluide sont provoques par les differences de densite 
qui existent entre deux elements de volume contigus du fluide, ces diffe- 
rences etant provoquees par les differences de temperature, alors il y a 
interaction entre le processus d’ecoulement et celui thermique, la reunion 
de ces deux phenomenes constituant ce qui s’appelle la convection naturelle ou 
libre. L’effet d’une action mecanique exterieure qui provoque l’ecoulement 
du fluide (pompe, ventilateur) defmit un mouvement force, tandis que 
le transfert de chaleur entre paroi et fluide exprime la convection forcee. 

b) Le regime d’ecoulement 

En fonction du critere de Reynolds, on observe les processus de transfert 
suivants : 

- convection en regime laminaire, quand 0 < Re < 2 300 ; 

- convection en regime transitoire, quand 2 300 < Re < 10 000 ; 

- convection en regime turbulent, quand 10 000 < Re. 

Pour le regime laminaire la convection se fait essentiellement par 
conduction thermique ; 1’apport du mouvement de fluide est tres reduit. 
Dans le cas du regime turbulent la convection se produit par conduction 
thermique dans la couche limite et par transfert de masse et melange 
dans la zone centrale de l’ecoulement. II est evident que la turbulence du 
fluide qui genere un transfert de masse confere a la convection turbulente 
une intensity plus grande qu’a la convection laminaire. 
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conductivity thermique, la chaleur specifique, la diffusivite thermique, 
la densite et la viscosite dynamique, proprietes dependant pour chaque 
fluide de la temperature et dans une moindre mesure de la pression. 

d)La forme et les dimensions de la surface d’echange thermique 
La geometrie de la surface d’echange (plane, cylindrique, nervuree) et 
l’orientation de celle-ci par rapport a la direction d'ecoulement influencent 
les caracteristiques de la couche limite et creent des conditions specifiques 
d’ecoulement et de transfert de chaleur. 

Les facteurs cites permettent l’etablissement de certains criteres de clas- 
sification des processus de convection. On peut citer : 

- pour le changement d’etat : 

• convection sans changement d’etat du fluide (monophasique) ; 

• convection avec changement d’etat : condensation, ebullition. 

- pour la nature du mouvement : 

• convection libre (naturelle) ; 

• convection forcee. 

- pour le regime de l’ecoulement : 

• convection en regime laminaire ; 

• convection en regime turbulente. 

- pour la caracteristique geometrique de l’espace dans lequel se deroule 
la convection : 

• convection dans les espaces clos ; 

• convention dans les espaces ouverts. 

Le transfert de chaleur d’un fluide a un autre fluide a travers une paroi 
solide est le phenomene le plus frequemment rencontre dans l’industrie 
chimique ; il peut se produire sans changement de phase, les deux 
fluides restant dans le meme etat physique. II peut egalement se pro- 
duire avec un changement de phase, par exemple lors de la condensation 
d’une vapeur avec un liquide froid ou de 1’evacuation d’un liquide a 
l’aide d’un gaz condensable ou non. 

Le rayonnement thermique est 1’emission par un corps d’ondes electroma- 
gnetiques qui sont les vecteurs de ce transfert de chaleur. Les ondes sont 
emises dans toutes les directions et appartiennent au domaine de l’infra- 
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rouge et du visible. Aucun support materiel n’est necessaire pour leur 
propagation. 

Dans de nombreux problemes de transformation d’energie thermique, 
les trois modes de transfert de chaleur coexisteront mais, generalement, 
au moins une des trois formes pourra etre negligee, ce qui simplifiera le 
traitement mathematique de l’appareil de transfert. II faut savoir, qu’aux 
temperatures ordinaires, le transport par rayonnement est negligeable, 
mais il peut devenir notable et preponderant lorsque le niveau de tempe- 
rature augmente. 

En outre, on doit signaler que certains transferts thermiques sont accom- 
pagnes d’un transfert de matiere entre deux phases. Le flux de chaleur 
transfere en presence d’un changement de phase depend de la nature et 
des proprietes physico-chimiques des phases en presence. C’est le cas de 
l’ebullition, de la condensation, mais aussi des problemes d’humidification, 
de sechage, de cristallisation, etc. 

4.3.2 Echangeurs de chaleur 

Le refroidissement et le chauffage necessaire au bon fonctionnement 
de divers appareils et installations sont realises a l’aide d ’echangeurs ou de 
systemes de transfert thermique. On utilise aussi des echangeurs pour la 
recuperation de l’energie calorifique en fin d’operation industrielle (cha- 
leur sensible des fumes, des produits sortant des fours, des vapeurs ou 
gaz sortant des turbines). Au sens general, le terme d’echangeur de cha- 
leur s’applique a des appareils tres divers. Beaucoup ont regu des noms 
rappelant leur role dans une operation complexe : role fonctionnel 
(rechauffeur d’air, d’eau, vaporisateur, surchauffeur, resurchauffeur), 
role economique (economiseur, recuperateur). 

Dans un echangeur de chaleur, la chaleur est transmise entre un fluide 
de service (eau, vapeur d’eau, fluide thermique) et un fluide precede qui 
constitue le produit interessant de la fabrication. Le meme fluide peut 
conserver son etat physique (liquide ou gazeux) ou se presenter succes- 
sivement sous les deux phases (cas des condenseurs et des vaporiseurs). 
Dans tous les cas, un transfert de chaleur ne peut se produire qu’entre 
des corps portes a des temperatures differentes, et toujours du corps 
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chaud vers le corps froid ; le phenomene cesse lorsqu’il y a equilibre des 
temperatures. Dans tout appareil de ce type, on essaie de maximiser le 
transfert calorifique ; le principe d’un tel dispositif fait intervenir deux 
grandeurs qui conditionnent le resultat final : la difference de tempera- 
ture entre les fluides et la surface de contact. II existe de nombreuses dis- 
positions relatives aux fluides et aux surfaces d’echange ; la solution 
adoptee depend essentiellement du probleme a resoudre et des gaz ou 
liquides mis en jeu, et se determine par calcul. Dans la pratique deux cas 
generaux se produisent : 

a) l’echangeur disponible etant connu (type, surface), on veut savoir s’il 
peut convenir pour fournir ou enlever un flux de chaleur determine a 
un fluide procede dont on connait le debit et les temperatures d’entree 
et de sortie qui sont imposees. On calcule alors par un bilan thermique 
le debit de fluide de service qui permettra d’effectuer ce transfert a par- 
tir des temperatures d’entree et de sortie de ce fluide (imposees dans la 
pratique si on utilise de l’eau de reseau). II est alors possible de deter- 
miner le coefficient de transfert thermique global K necessaire. On 
verifie ensuite que le coefficient K calcule a partir des relations de 
transferts thermiques (calculs entre autres des coefficients de convec- 
tion) est bien superieur a celui determine a partir des donnees gene- 
rales sur les fluides et la surface totale de l’echangeur ; 

b) on souhaite calculer l’echangeur qui permettra de fournir ou enlever 
a un fluide procede un certain flux de chaleur (debit, temperatures 
d’entree et de sortie connus du fluide procede). On raisonne comme 
plus haut concernant le fluide de service et il devient alors possible de 
determiner la surface d’echange necessaire en estimant a priori un 
coefficient de transfert thermique global K. On verifie alors aussi par 
des calculs si la valeur de K supposee est correcte. 

Dans ces deux cas, si les solutions ne conviennent pas il faut reprendre 
les calculs depuis le debut en modifiant les hypotheses jusqu’a obtenir 
une solution satisfaisante. Cette procedure iterative est actuellement rea- 
lisee par des programmes informatiques. 



Une classification des echangeurs peut considerer plusieurs points de 
vue : d’apres leur principe de fonctionnement, leur forme de construc- 
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tion, leur fonction, leurs applications, le mode d’ecoulement des fluides, 
la nature des fluides qui les traversent, etc. 

Le type le plus simple comprend un recipient (ou canalisation) dans 
lequel les deux fluides sont directement melanges et atteignent la meme 
temperature finale. Les rechauffeurs d’eau (injection de vapeur d’eau sous 
pression), les desurchauffeurs industriels et les condenseurs a injection 
sont des exemples de tels appareils appeles echangeurs a contact direct. 

En principe, pour les echangeurs les plus repandus dans l’industrie, les 
echangeurs a surface (Figure 4.1), les fluides s’ecoulent simultanement dans 
des espaces separes par une paroi, ou cloison, a faible inertie thermique. 
Cette surface, metal ou un autre materiau, est traversee par le flux de 
chaleur qui est ainsi transmis d’un fluide a l’autre. L’expression echan- 
geur de chaleur se rapporte le plus souvent a cette deuxieme categorie 
d’appareils. La construction des echangeurs a surface introduit deux 
grandes categories : echangeurs tubulaires a corps cylindrique et echan- 
geurs compacts, dans lesquels coexistent les trois modes d’ecoulement 
relatif des fluides. 

Les echangeurs tubulaires comprennent un distributeur, un corps de 
calandre (tube cylindrique de gros diametre dans laquelle est place le 
faisceau tubulaire) et une boite de retour ou fond de calandre. Les sur- 
faces d’echange peuvent atteindre plusieurs milliers de metres carres, les 
faisceaux tubulaires prenant des formes tres diverses : faisceaux en 
epingle a cheveux (Figure 4.1 a), faisceaux constitues de tubes enroules, 
etc. II existe plusieurs solutions pour favoriser le transfert thermique : 

- chicanage de la calandre : on place des cloisonnements sur le trajet du 
fluide pour eviter qu’il ne suive un chemin preferentiel. La turbulence 
creee ameliore egalement le transfert ; 

- cloisonnement pour la circulation dans les tubes ou dans la calandre : 
on obtient ainsi des echangeurs multipasses cote tubes ou cote 
calandre. On augmente ainsi les longueurs de circulation (done la 
surface). 

Ces echangeurs ne sont pas tres interessants pour les echanges ther- 
miques entre deux liquides. Par contre ces echangeurs prennent tout 
leur interet pour des echanges vapeur-liquide. Les echangeurs tubulaires 
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a) Echangeur tubulaire 



Fluide chaud 




b) Echangeur compact a courants croises 



Figure 4.1 - Echangeurs de chaleur a la surface. 



horizontaux sont utilises comme condenseurs alors que les echangeurs 
tubulaires verticaux constituent des condenseurs-refrigerants. Le choix 
du materiau depend de l’utilisation : 

- acier au carbone pour un usage courant ; 

- laiton amiraute pour les appareils travaillant avec de l’eau de mer ; 

- aciers allies et graphite pour les produits corrosifs et les temperatures 
elevees ; 

- aluminium et cuivre pour les tres basses temperatures. 
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Les echangeurs a plaques sont constitues d’un empilement de plaques rai- 
nurees entre lesquelles circulent alternativement Tun ou l’autre liquide. 
Ils presentent l’avantage d’offrir des coefficients de transfert globaux ele- 
ves meme avec des vitesses de liquide faibles grace a une forte turbu- 
lence. Ils completent done bien les echangeurs tubulaires dans le cas 
d’echange liquide-liquide. Ils presentent de plus des surfaces d’echange 
elevees pour un encombrement minimal. Le demontage des plaques 
pour le nettoyage est egalement aise. Par contre ils sont la cause de pertes 
de charges importantes ce qui augmente leur cout de fonctionnement. 
Ces echangeurs se presentent sous diverses formes : 

- les echangeurs a plaques helicoi'dales ; 

- les echangeurs a plaques planes (Figure 4.1 b) ; 

- les echangeurs a plaques munies d’ailettes ; 

- les echangeurs a tubes munis d’ailettes ; 

Leur realisation est beaucoup plus delicate et onereuse que les echan- 
geurs tubulaires, ainsi ils ne sont generalement utilises que pour des 
echanges ne necessitant pas en valeur absolue de tres grandes surfaces 
d’echange. 

Autres types d’echangeurs : 

echangeurs polyblocs en graphite : le graphite a une grande inertie 
chimique et une excellente conductivity thermique. Ces echangeurs 
sont utiles dans le cas des liquides corrosifs qui passent dans des 
canaux usines dans un bloc de graphite. Des elargissements sur cer- 
taines parties des canaux permettent de creer une turbulence favorable 
a l’echange thermique ; 

epingle chauffante : on immerge un tube dans la masse a chauffer ou a 
refroidir. Le serpentin correspond a la meme technique ; 
double enveloppe : le fluide caloporteur circule dans la double paroi d’un 
reacteur pour chauffer ou refroidir son contenu ; 
liebig : il correspond a une version simplifiee a un tube d’un echangeur 
tubulaire. II est utilise en position verticale et joue frequemment le 
role de condenseur de securite au-dessus d’un reservoir contenant un 
liquide tres volatil ou d’un condenseur total d’une colonne de rectifi- 
cation. 
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4.3.3 Calorifugeage 

II intervient quand des produits doivent etre maintenus a une tempera- 
ture superieure ou inferieure a la temperature ambiante. On peut calori- 
fuger soit des canalisations soit des appareils (echangeurs, reservoirs, 
colonne de rectification, fours...). Le calorifugeage des canalisations est 
notamment indispensable quand on vehicule de la vapeur d’eau, un liquide 
organique a temperature de fusion elevee ou une solution concentree 
qui ne doit pas cristalliser avant f arrivee dans une cuve. 

On revet l’appareil ou la tuyauterie avec de tres mauvais conducteurs 
thermiques. Les materiaux alveolaires (ils contiennent des alveoles 
emprisonnant de l’air) conviennent tres bien car la conduction dans fair 
est tres mauvaise et il y a de tres nombreuses alveoles. De meme la 
convection peut difficilement s’etablir dans les volumes tres petits des 
alveoles. Parmi les materiaux alveolaires utilises on peut citer la laine de 
verre, le polystyrene ou le polyurethane expanse. 

4.4 Transfert de matiere 

4.4.1 Generates 

Si dans un systeme, forme par un ou plusieurs composantes, la concentra- 
tion varie d’un point a f autre, il existe une tendance naturelle devolution 
vers un etat d’equilibre. Ce phenomene, qui peut se produire en phase 
liquide comme en phase gazeuse, definit le transfert de masse (matiere). Les 
deux points entre lesquels se produit le transfert peuvent etre situes dans 
une meme phase ou dans deux phases distinctes. Le phenomene se pro- 
duit jusqu’a ce que les concentrations entre les deux points consideres 
aient atteint les valeurs d’equilibre. Le mecanisme du transfert de masse, 
analogue au transfert thermique, s’appuie sur une loi elementaire de la 
cinetique moleculaire qui explicite que le flux d’une entite transferee 
dans une direction x donnee est le produit de la diffusivite par un gradient 
de potentiel (potentiel de charge) d’une propriete volumique ; le moteur, 
dans le transfert de matiere, est la variation spatiale de la concentration. 
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Lorsqu’on s’interesse au transfert de matiere, on doit distinguer deux cas, 
selon que le transfert se fait au sein d’une phase ou entre deux phases 
partiellement ou totalement immiscibles. En outre, chacune des phases 
peut etre mobile ou immobile. 

Une phase immobile ne signifie pas qu’il n’y a pas de mouvement 
d’ensemble des molecules, mais au niveau de la phase, le transport se fait 
uniquement par diffusion moleculaire, et il n’existe pas dans la phase de 
tourbillons provoquant - avec une degradation d’energie mecanique et 
de quantite de mouvement - le brassage d’agregats de fluide ayant des 
compositions differentes. Par opposition, dans le cas d’une phase 
mobile, le transport par diffusion des constituants n’est pas du unique- 
ment a la diffusion moleculaire mais aussi a la diffusion turbulente. 

La vitesse de transfert est donnee par la loi de Fick qui montre que le flux 
molaire de matiere N A qui diffuse dans un systeme isotherme et isobare, 
en unite de temps par T unite de surface est proportionnelle au gradient 
de concentration. Pour la diffusion uni-directionnelle x, la loi de Fick 
s’exprime : 

n a = - D AB-(dC A /dx) (4.10) 

avec C A , la concentration molaire. 

Le facteur de proportionnalite D M porte le nom de coefficient de diffusion 
(du corps A en B) et le signe - montre que la diffusion a lieu dans le sens 
ou la concentration diminue. Lorsque le transfert de masse s’effectue 
avec turbulence, on admet qu’un coefficient de diffusion turbulente D t 
s’ajoute au coefficient de difusibilite D, avec D t > D. Par ailleurs, on a 
suppose que dans le systeme, la concentration de differents points soit 
independante du temps, c’est-a-dire que le transfert de masse se fait en 
regime stationnaire ou permanent. 

L’echange de matiere peut etre realise : 

- soit par le melange « discontinu » des phases ; 

- soit selon un mode semi-continu, une phase etant fixe et l’autre mobile ; 

- soit, selon un mode continu, les phases circulant a contre-courant, 
co-courant ou a courants croises. 

Lorsque le transfert est realise en discontinu, on met en presence dans 
un appareil convenable une charge de la phase qui renferme le solute et une 
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charge de la phase ou doit penetrer le solute (solvant) ; on melange inti- 
mement les deux phases, puis on les separe. Afin de realiser un transfert 
de matiere en continu, on fait circuler sans interruption dans un appareil 
convenable (contacteur de phases) un courant de chacune des deux 
phases. On peut distinguer deux categories d’appareils : 

- ceux oil l’echange s’obtient en plusieurs stades successifs, chacun 
d’eux permettant de realiser le melange et la separation des phases. 
Dans l’une ou l’autre des deux phases, le titre en solute ne se modifie 
qu’a chaque stade. Sa variation est done graduelle. Chacun de ces stades 
constitue ce que Ton appelle un etage ou un plateau. A l’interieur de 
l’echangeur, les etages sont materialises soit par une serie d’unites dis- 
tinctes comportant chacune un melangeur et un separateur, soit par 
des plateaux horizontaux disposes a l’interieur d’une tour verticale. 
Lorsque les phases quittant un etage sont en equilibre de composition, 
1’etage est dit parfait ou ideal ; 

- ceux ou le transfert de matiere s’effectue progressivement depuis 
l’entree jusqu’a la sortie de l’appareil. Dans les deux phases, la variation 
du titre en solute est continue. On dit que le transfert s’effectue par 
contact differentiel. 

Les exemples typiques de transfert de matiere sont : 

- transfert de masse d'un gaz vers un liquide dans les operations 
d 'absorption et humidification ; 

- transfert de matiere d’un liquide a un gaz dans les operations d'humidi- 
fication et distillation ; 

- transfert de substance d’un liquide vers un autre liquide dans l’opera- 
tion d’ extraction ; 

- transfert de masse d'un fluide a un solide dans l’operation d’ adsorption. 

Toutes ces operations se deroulent, generalement, dans des colonnes (ou 
tours) realisees de fagon a assurer un contact intime entre les deux 
phases concernees, afin de permettre la diffusion des constituants. Le 
debit de transfert de masse est directement dependant de la surface 
interfaciale entre phases et de la nature et le degre de dispersion d’un 
fluide dans l’autre. 
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4.4.2 Colonnes (contacteurs) 

Appareils utilises dans l’industrie chimique afin de realiser des opera- 
tions d’echange de matiere entre les differentes parties homogenes 
(phases) d’un melange heterogene. Ils fonctionnent generalement avec 
deux phases (liquide-liquide, liquide-gaz) qui se deplacent a contre-cou- 
rant, c’est-a-dire l’une dans le sens inverse de 1’autre. Les colonnes (ou 
tours) sont employees pour la realisation de certaines operations comme 
la distillation, l’absorption, l’extraction par solvant, etc. c’est-a-dire dans 
toutes les operations ou il est necessaire d’assurer un contact intime 
entre les deux phases concernees, afin de permettre la diffusion des 
constituants. La disposition verticale des colonnes permet d’utiliser la 
force de gravitation pour realiser le mouvement de la phase la plus dense 
du haut vers le has ; la hauteur peut varier de quelques metres (tours de 
laboratoires et installations pilote) a plusieurs dizaines de metres (raffi- 
nage du petrole). 

L’enveloppe constituant la colonne peut etre une virole monobloc (une 
seule piece, a partir generalement d’un diametre de 1,5 m) ou formee 
par plusieurs tronjons assembles par brides. Chaque colonne est munie 
d’un ou plusieurs orifices de visite (trou d’homme), et de differentes 
tubulures telles que : alimentation en gaz, sortie du gaz sec, injection de 
la phase liquide, elimination du liquide charge, les tubulures de controle 
et regulation. Le debit de transfert de masse est directement dependant 
de la surface interfaciale entre phases et de la nature et le degre de dis- 
persion d’un fluide dans l’autre. Trois categories de principes d’ operation 
sont a la base de la conception de l’equipement : 

- le mode d’ecoulement des fluides : contre-courant, co-courant et croise ; 

- le mecanisme de transfert : differentiel ou integral ; 

- la phase continue : gaz ou liquide. 

Le fonctionnement se fait le plus souvent en continu et en regime sta- 
tionnaire, c’est-a-dire que la colonne est alimentee par des phases liquide 
et gazeuse dont les debits et compositions sont constants. Chaque type 
de contacteur possede ses avantages et ses inconvenients qui le destinent 
a une utilisation ciblee. Le classement des colonnes se fait selon quatre 
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types principaux, lesquels peuvent, par la suite, se combiner dans une 
grande variete afin d’obtenir le resultat recherche (Figure 4.2). 




Figure 4.2 - Differents types de colonne de separation (contacteurs) : 
a) plateaux a calottes ; b) plateaux perfores ; c) turbogrid ; d) a disques ; 
e) a pulsation ; f) a garnissage regulier (ruissellement). 



■ Colonnes a pulverisation 

Cet appareil, le plus simple contacteur liquide - gaz, est une colonne dans 
lequel le liquide est injecte par un dispositif de pulverisation (buses) au 
sommet et la phase gazeuse se deplace de bas en haut. La pulverisation 
du liquide permet une augmentation de la surface de contact entre les 
deux phases, alors que le temps de contact caracterise l’intensite du 
transfert de masse. La resistance opposee au processus de transfert est 
reduite par le mouvement de rotation des gouttes de liquide. Les avan- 
tages essentiels de ce type de tours sont la simplicity relative de construc- 
tion et de tres faibles pertes de charge, raison pour laquelle on l’utilise 
dans les phenomenes controles par la resistance au transfert en phase 
gazeuse. Toutefois, les phenomenes d’entrainement de la phase liquide 
peuvent etre importants, ce qui provoque en general une perte de liquide, 
et oblige a utiliser des appareils de recuperation. 
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■ Colonnes a barbotage 

Cette colonne est remplie de liquide dans lequel est dispersee, sous 
forme de bulles fines, la phase gazeuse. Le transfert a lieu pendant le 
deplacement des bulles vers la surface du liquide. Elle est utilisee pour 
les processus controles par la resistance en phase liquide. 

■ Colonnes a plateaux 

Tres repandues dans les applications industrielles, elles permettent la 
combinaison des mecanismes de transfert rencontres dans les colonnes 
precedentes. Le liquide circule par gravite de haut en bas tandis que le 
gaz est injecte a contre-courant. Le passage du gaz se fait de plateau en 
plateau par des orifices dont la taille et la forme peuvent etre tres 
variables. Le liquide descend de plateau en plateau par des deversoirs 
situes le long de la paroi de la colonne. Le transfert de masse entre 
phases a lieu au moment de la formation des bulles et durant leur 
ascension dans la couche de liquide. Tres efficaces, etant donne la 
grande surface de contact interphasique rapportee a l’unite de volume 
de colonne. 

■ Colonnes a garnissage 

En principe, il s’agit d’une colonne prevue d’un plateau support et rem- 
plie de garnissage de types tres divers, en acier, en plastique ou en cera- 
mique, capables d’assurer un contact intime entre les deux phases. Le 
liquide est distribue en tete de colonne le plus uniformement possible. 
Le gaz est introduit sous le support et circule a contre-courant. Ce type 
d’appareil peut etre utilise pour les systemes gaz - liquide ou chacune 
des resistances controle le processus de transfert ou les deux resistances 
sont importantes. 

Certaines colonnes regoivent une denomination particuliere en fonction 
du type d’operation qui y est realise : colonne de fractionnement, 
colonne de rectification, colonne de concentration. 
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4.5 Transport et manipulation des fluides 

4.5.1 Notions de mecanique des fluides 

■ Definitions 

En mecanique, on appelle fluide un milieu considere comme continu - a 
Fechelle macroscopique sans rigidite, pouvant subir de grandes defor- 
mations non elastiques sous Taction de forces qui peuvent etre tres 
faibles. II n’a pas de forme propre - il prend la forme du recipient qui le 
contient - et il presente la propriete caracteristique de pouvoir s’ecouler. 
Parmi les substances qui repondent a cette definition on trouve deux 
types de fluides : 

- les liquides, tres peu compressibles, assez denses, qui occupent le fond 
des recipients oil ils sont places et presentent une surface superieure 
generalement plane quand elle est libre. Exemples types, a 20 °C : l’eau, 
Falcool, l’huile, le vin, le sang, l’essence, etc. ; 

- les gaz et les vapeurs, tres compressibles et indefiniment expansibles, 
qui occupent tout le volume qui leur est offert. Citons comme exemple : 
Fair, la vapeur d’eau, le dioxyde de carbone, etc. 

L e Jluide ideal (appele encore fluide parfait ou Jluide d’Euler) est un fluide 
considere comme homogene, continu, deformable sans resistance 
(viscosite nulle) lorsque la deformation a lieu a vitesse finie, et 
incompressible; 1 e Jluide reel est defini comme un milieu homogene, 
continu, qui oppose une resistance a la deformation. Tous les fluides 
reels ont une viscosite finie, mise en evidence par les phenomenes de 
frottement. 

Il existe differents types de fluides et de comportements differents de 
Fecoulement de ceux-ci. L’ecoulement se produit lorsqu’une force 
externe, ou une tension, agit sur le fluide. Si Fecoulement commence des 
Fapplication de la force exterieure, comme c’est le cas pour les fluides les 
plus courants (eau, alcool, etc.) on dit que le fluide est newtonien du nom 
de Newton qui, le premier, formula une theorie quantitative de la visco- 
site. D’autres types de fluides necessitent Fapplication d’une intensite 
minimale de force avant que leur ecoulement commence. De tels fluides 
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sont dits non newtonien et leur type d’ecoulement est appele ecoulement 
plastique. 

II s’agit de faire circuler les fluides dans des conduites et dans les appa- 
reils, de prevoir les pertes de charge correspondantes et de choisir le type 
de pompe le mieux adapte. Les fluides rencontres dans les operations 
chimiques sont tres divers : fluides normaux ou au contraire non newto- 
niens comme par exemple les polymeres fondus ; milieux diphysiques 
constitues de fluides non miscibles ou de dispersions de bulks, de gouttes 
ou de grain ; gaz qu’il faut comprimer et detendre, ou faire circuler sous 
tres basse pression (separation des isotopes par diffusion gazeuse). De plus, 
ces fluides presentent souvent une agressivite chimique qui necessite 
l’usage de materiaux de construction resistant a la corrosion. 

■ Ecoulement des fluides 

L’ecoulement d’un fluide est le mouvement du fluide comme conti- 
nuum. Un fluide s’ecoule, tandis qu’un solide se deplace en bloc. 
L’ecoulement est caracterise par un champ de vitesse, par la pression et par 
certaines proprietes de ce fluide telles que la densite et la viscosite ; cette 
derniere est d’une importance particuliere dans l’etude des ecoulements. 
L’ecoulement d’un fluide reel est dit laminaire s’il se deplace en formant 
des lames ou couches entre lesquelles il n’y a pas de melange. L’ecoule- 
ment desordonne d’un fluide reel est dit turbulent s’il se deplace en for- 
mant des bouffees ou tourbillons de tailles differentes accompagnes d’un 
melange ou brassage intensif des particules fluides. La vitesse et la pres- 
sion en un point fixe presentent des fluctuations aleatoires autour d’une 
valeur moyenne. Un ecoulement est dit permanent ou stationnaire lorsque 
les grandeurs caracteristiques du fluide (densite) et de l’ecoulement 
(pression, vitesse), sont constantes dans le temps. Ainsi, la vitesse est 
independante par rapport au temps, mais elle peut varier d’un point a 
1’ autre dans l’espace. En un point fixe, il n’y a pas de changement de 
vitesse dans le temps. L’ecoulement turbulent, lui-meme non perma- 
nent, peut etre permanent en moyenne. La plupart des problemes 
d’ecoulement des fluides dans l’industrie concernent l’ecoulement per- 
manent. Un ecoulement est dit uniforme si l’acceleration convective est 
nulle ; la vitesse ne depend done pas de la position dans l’espace. Par 
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consequent, dans un ecoulement uniforme, les vecteurs vitesse sont 
paralleles en tout point. L’ecoulement de liquides sous pression le long 
des conduites de diametre constant est uniforme qu’il soit permanent ou 
non. Un ecoulement qui se produit dans une conduite dont la section 
varie lentement peut etre etudie approximativement en supposant que la 
vitesse est perpendiculaire a la section droite et uniforme dans cette sec- 
tion. La vitesse ne depend done que d’une seule dimension, l’abscisse 
curviligne de l’axe de la conduite, d’ou le nom d’ecoulement unidimen- 
sionnel. L’ecoulement le plus general depend des trois variables spatiales, 
x, y, z ; on l’appelle alors ecoulement tridimensionnel. II existe des cas par- 
ticulars ou les variables sont ramenees a deux ; on l’appelle alors ecoule- 
ment bidimensionnel ou plan. 

■ Viscosite 

Lorsque des fluides sont mis en mouvement, des forces de frottement 
internes s’opposent a leur mouvement. Cette resistance interne a l’ecou- 
lement est appelee la viscosite du fluide. Dans les liquides, elle resulte de 
forces de cohesion intermoleculaires qui s’apposent a toute force appli- 
quee de l’exterieur, alors que dans les gaz e’est le mouvement des mole- 
cules entre des portions du gaz se deplagant a des vitesses differentes qui 
est responsable de la resistance a l’ecoulement. Les theories sur les- 
quelles on a base la mesure quantitative de la viscosite correspondent a 
un fluide s’ecoulant de fagon laminaire. Newton donna la formule per- 
mettant de calculer l’amplitude de la force de frottement interne dans un 
liquide en mouvement. Cette force est le produit de la surface du 
liquide, du gradient de vitesse et d’une constante caracteristique de 
chaque liquide appelee coefficient de viscosite dynamique, ce qui s’ecrit : 

F f = - \iS(dw/dx) (4.11) 

Pour s’affranchir de l’aire du plan considere et ramener ainsi les forces a 
l’unite de surface, on definit la contrainte tangentielle de cisaillement par 
le rapport : 

x = F f /S = - p(dw/dx) (4.12) 

ou la direction Ox est perpendiculaire a la vitesse. Le signe - traduit la 
diminution de la vitesse quand on s’eloigne de l’element de surface 
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considere. Cette relation est connue sous le nom de loi de Newton. Un 
fluide est visqueux si l’effort qui le deforme depend de la vitesse de 
deformation et croit avec elle. Cette propriete se superpose a l’elasticite. 
Dans de nombreux problemes, la viscosite dynamique est associee a la 
masse volumique sous la forme v = p/p ; ce quotient le nom de viscosite 
cinematique. L’ inverse de la viscosite dynamique designe la jluidite. La vis- 
cosite conduit a distinguer deux categories de fluides : 

- les fluides newtoniens qui satisfont la loi de Newton. La viscosite d’un tel 
fluide ne depend que de sa nature et de sa temperature ; 

- les fluides non newtoniens pour lesquels la viscosite depend du gradient 
de vitesse. L’etude de ces fluides fait l’objet de la rheologie. 

Dans la plupart des cas, il suffit de comparer la viscosite des fluides plu- 
tot que de mesurer reellement un coefficient de viscosite. On utilise 
pour cela des viscosimetres. Ils sont bases sur la vitesse d’ecoulement 
dans un tube etroit ou au travers d’un orifice, ou bien sur la vitesse de 
chute d’un objet dans un liquide, ou encore sur la resistance d’un liquide 
a un objet mis en rotation dans un liquide. D’une fagon generate la vis- 
cosite est tres sensible avec la temperature ; ainsi la viscosite d’un liquide 
diminue lorsqu’il y a elevation de temperature (frottements plus faibles 
suite a une augmentation des distances intermoleculaires) et il est impor- 
tant de connaitre la viscosite et sa variation avec la temperature afin de 
determiner, par exemple pour une huile, son aptitude a repondre aux 
exigences de la lubrification ; dans les huiles lubrifiantes pour l’automo- 
bile on recherche des formulations dans lesquelles la viscosite varie peu 
avec la temperature (huiles multigrades). Pour les gaz, la viscosite croit 
avec la temperature, car l’augmentation de temperature entraine egale- 
ment une augmentation de la vitesse des molecules et par consequent le 
taux de collision. 

■ Perte de charge 

L’ecoulement des fluides reels s’accompagne toujours de pertes d’energie 
(Ap f ) le terme « perte de charge » etant ainsi introduit afin d’exprimer de 
fagon globale la chute de pression entre 1’entree et la sortie d’une meme 
conduite. On considere deux types de perte de charge correspondant tous 
deux a une dissipation irreversible d’energie, transformee en chaleur. 
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La chute de pression attribute aux seuls frottements visqueux au sein du 
fluide et contre la paroi solide definit une perte de charge lineaire ou 
reguliere ; elle est fonction de la longueur de la conduite. Pour un ecou- 
lement avec variation brusque de vitesse due a une variation locale de 
geometrie dans la conduite (vannes, coudes, tes, appareils de mesure, 
etc.) on determine la perte de charge singuliere a partir de la variation de la 
quantite de mouvement. 

Une bonne connaissance des pertes de charge est Tune des conditions 
frequemment necessaires au dimensionnement correct d’une installa- 
tion hydraulique, de maniere a assurer son bon fonctionnement. Pour 
un ecoulement completement developpe, des travaux experimentaux 
ont montre que la perte de charge, dans une conduite de longueur L et 
diametre d, peut s’exprimer sous la forme : 

Ap f = X(L/d)(w 2 /2)p (4.13) 

avec X coefficient defrottement de Darcy. Cette relation oil w est la vitesse du 
fluide et p sa masse volumique, dite equation de Fanning-Darcy, s’emploie 
pour le calcul de Ap r par frottement, en regime laminaire et turbulent, 
dans les conduites. 

En ecoulement laminaire A. = 64/Re (Re - nombre de Reynolds) ne depend 
pas de la rugosite, ce resultat, verifie par des donnees experimentales, 
s’explique par le fait que la viscosite du fluide annule l’effet des rugosites 
de la paroi. En ecoulement turbulent, plusieurs formules empiriques 
existent, mais afin d’eviter des calculs tres complexes, on utilise un 
diagramme logarithmique etabli pour des canalisations industrielles dont le 
plus connu est celui de Moody. 

4.5.2 Dispositifs de transport des fluides 

■ Compresseurs 

On designe par compresseur les machines qui comprime un fluide dont la 
pression de sortie - pression aval - est superieure a la pression atmos- 
pherique, et par pompes a vide les machines dont la pression de sortie est 
egale a la pression atmospherique. La distinction ne porte en fait que sur 
la pression qui interesse l’utilisation car dans tous les cas, la pression aval 
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est superieure a la pression amont. Selon qu’ils emploient toujours le 
meme fluide, en le soumettant a des compressions et des decompres- 
sions successives (surtout dans les installations frigorifiques), ou qu’ils 
doivent fournir un jet continu de fluide a une pression donnee (par 
exemple air comprime), on peut avoir des compresseurs a cycle ferine et 
des compresseurs a cycle ouvert. D’apres leur fonction mecanique, on peut 
distinguer des compresseurs alternatifs et des compresseurs rotatifs. 
Dans les compresseurs alternatifs, le fluide est aspire dans un cylindre dans 
lequel il est comprime par un piston qui est deplace par un systeme 
bielle-manivelle transformant le mouvement de rotation de l’arbre moteur 
en un mouvement de translation alterne. Les compresseurs rotatifs peuvent 
creer des chambres a volume variable en utilisant les capsulismes, ou bien 
ils peuvent etre du type centrifuge ou du type axial. Dans les compresseurs 
centrifuges, l’organe tournant est un disque pourvu des palettes fixes, 
droites ou courbes, qui impriment au fluide (qui penetre au centre), un 
mouvement radial vers l’exterieur ; l’energie cinetique correspondante 
est transformee en energie de pression en faisant parcourir au fluide des 
conduits ayant une section croissante. Dans les compresseurs axiaux, le 
courant du fluide se deplace dans la direction axiale en raison de faction 
des palettes ayant un profil aerodynamique, portees par un tambour 
tournant ou fixees a la caisse. L’ensemble d’un compresseur et de son 
moteur d’entrainement (electrique, diesel ou a explosion) est un moto- 
compresseur. Si le compresseur est monte sur le meme arbre qu’une tur- 
bine, il devient alors un turbocompresseur. En premiere approximation, un 
compresseur a piston couvre le domaine des faibles debits refoules a des 
pressions elevees, le compresseur rotatif refoule des debits un peu plus 
eleves mais sous des pressions moderees, alors que le turbocompresseur 
est a meme de refouler des debits moyens ou tres eleves avec des rap- 
ports de compression allant des plus faibles aux plus eleves. La frontiere 
entre les compresseurs a piston et les turbocompresseurs se situe 
approximativement vers des debits de 10 4 m 3 /h (puissance d’entraine- 
ment superieure a 1-5 MW) (Figure 4.3) Puisqu’on peut utiliser l’aug- 
mentation de la pression comme source d’energie cinetique, 
independamment de l’augmentation de la temperature, l’emploi des 
compresseurs peut etre etendu a de nombreux secteurs de la technique ; 
dans l’industrie chimique, les applications possibles et les differents 
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fluides employes sont repertories : air, azote, methane, chlore, ethylene, 
vapeur d’eau, fluides frigorifiques. 




Figure 4.3 - Domaines d'applications de differents types de compresseurs - D : 
compresseur a membrane ; P, : compresseurs a piston exempts d'huile ; 

P2 : compresseur a piston a cylindres lubrifies ; P3 : compresseurs a piston 
a tres haute pression ; S : compresseurs a vis ; TA : turbocompresseurs axiaux ; 
TR : turbocompresseurs radiaux. 



■ Pompes 

On appelle pompes les machines qui realisent l’ecoulement d’un liquide 
en utilisant une certaine quantite d’energie mecanique fournie par un 
moteur. Cette depense d’energie est necessaire parce que 1’ecoulement a 
lieu dans le sens des pressions croissantes ; la pompe doit, par conse- 
quent, vaincre une certaine resistance dont la nature varie suivant l’utili- 
sation de l’appareil. Dans tous les cas, la resistance a l’ecoulement se trouve 
accrue par suite des pertes de charge subies par le liquide dans les 
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conduites, particulierement lorsque celles-ci comportent des changements 
de direction ou de section. En exceptant les pompes manuelles, desti- 
nees a fonctionner pendant de courtes periodes, une pompe est entrai- 
nee par une source de puissance. On rencontre la motopompe, la 
turbopompe ou l’electropompe, suivant que l’entrainement a lieu a par- 
tir d’un moteur a pistons, d’une roue de turbine ou d’un moteur elec- 
trique. On doit preciser chaque fois la notion de roue de turbine, car 
dans le langage courant, le terme turbine designe la plupart du temps 
une installation complete. La fonction essentielle de ces appareils n’est 
pas tant de mettre les fluides en mouvement que de leur fournir de 
l’energie, laquelle est ensuite utilisee pour augmenter la pression ou la 
vitesse ou encore accroitre l’energie de situation (en elevant le fluide). 
Les pompes communiquent au fluide soit principalement de l’energie 
potentielle par l’accroissement de la pression en aval, soit principalement 
de l’energie cinetique par la mise en mouvement du fluide avec appari- 
tion d’un debit d’ecoulement analogue au courant electrique. 

Pour un trajet determine, l’energie specifique de pompage, W peut se 
determiner a l’aide de l’equation de Bernoulli ; elle a pour effet : 

- l’elevation du fluide de la hauteur Z l a la hauteur Z 2 , done une aug- 
mentation de l’energie potentielle ; 

- l’accroissement de l’energie cinetique, en imprimant au fluide une 
vitesse w, > Wj ; 

- la realisation d’une pression p., > pj ; 

- l’accroissement de l’enthalpie du fluide h 9 > Ip ; 

- la compensation des forces de frottement le long de la canalisation. 

Ces effets apparaissent, dans la plupart des cas, simultanement. La deter- 
mination des dimensions d’une pompe et de la puissance qu’elle absorbe 
exige la connaissance de toutes les grandeurs qui interviennent dans la 
definition des conditions de fonctionnement. Parmi ces donnees figu- 
rent, en premier lieu, le debit de liquide G (qu’on peut designer aussi 
par G m , ou par G^ si Ton veut preciser qu’il s’agit d’un debit-masse ou 
d’un debit-volume) et la hauteur d’elevation totale Z t . Cette derniere 
grandeur est la somme de deux termes correspondant l’un a l’aspiration, 
l’autre au refoulement. 
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L’energie requise pour faire fonctionner ces machines depend done des 
nombreux facteurs rencontres dans l’etude des ecoulements ; ce sont, 
rappelons-le : 

- les proprieties du fluide : masse volumique, viscosite, compressibility, etc. ; 

- les caracteristiques de l’installation : longueur, diametre, rugosite, sin- 
gularites, etancheite, etc. ; 

- les caracteristiques de l’ecoulement : vitesse, debit, hauteur d’eleva- 
tion, pression, etc. 

La conception et la realisation des pompes industrielles presentent une 
grande diversite car, pratiquement, on peut pomper des fluides dans une 
gamme complete de temperatures entre - 250 °C et + 1 000 °C. D’une 
maniere generale, les differents types de pompes peuvent etre divises en 
deux classes : les pompes volumetriques et les pompes centrifuges. 

Ces dernieres appelees aussi turbopompes ou pompes hydrodynamiques 
constituent, et de loin, la categorie de pompes la plus largement employee 



T Refoulement 

/ 




Figure 4.4 - Coupe d'une pompe centrifuge monocellulaire. 
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dans l’industrie. Les pompes centrifuges sont de construction tres 
simple : en version de base, elles sont essentiellement constitutes d’une 
piece en rotation - le rotor appele aussi roue ou helice suivant le cas - qui 
tourne dans un carter appele corps de pompe (Figure 4.4). Une certaine 
vitesse est ainsi communiquee au fluide. Lorsque l’augmentation de la 
pression motrice est recherchee, un divergent en forme de spirale recu- 
pere le fluide et convertit une grande partie de la vitesse en pression. On 
differencie les pompes hydrodynamiques entre les pompes centrifuges 
(radiales), helico-centrifuges et a helice (ou axiales). La difference porte essen- 
tiellement sur la direction de la vitesse communiquee au fluide, et par 
consequent sur la forme du rotor. 

4.6 Nombres caracteristiques (NC) 

Les nombres caracteristiques, encore appeles grandeurs ou produits sans dimen- 
sion, sont des rapports adimensionnels de groupements de grandeurs 
physiques (forces, vitesses, energies, temps, etc.). L’utilisation des NC 
permet une simplification de l’ecriture de la loi du phenomene etudie et, 
dans certains cas, cette simplification donne des indications suffisantes 
pour prevoir la loi du phenomene. Cependant, quand la forme de la loi 
est trouvee, rien ne prouve l’existence de la loi physique correspondante. 
Seule l’experience peut en donner la preuve mais, si la loi existe, elle ne 
peut avoir que cette forme. L’etude experimentale d’un phenomene est 
egalement facilitee par l’utilisation systematique des nombres caracteris- 
tiques a la representation des resultats. Des experiences realisees dans 
des conditions tres differentes pourront se comparer plus facilement et, 
pour diminuer le prix de revient, les lois experimentales pourront s’etu- 
dier sur des maquettes a l’echelle reduite. Les champs d’application les 
plus importants des nombres caracteristiques sont la dynamique des 
fluides, la theorie des turbomachines, la transmission de la chaleur et la 
magnetohydrodynamique. 

On peut diviser les nombres caracteristiques en deux classes. La pre- 
miere classe comprend tous les nombres qui resultent de la combinaison 
de grandeurs indiquant les proprietes du milieu, par exemple des coeffi- 
cients de viscosite, de conduction, de diffusion, des chaleurs massiques, 
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etc. Les nombres de cette classe sont done des proprietes d’etat dont les 
valeurs numeriques peuvent etre determinees pour chaque milieu fluide en 
fonction des parametres d’etat (par exemple la temperature et la pression si 
le milieu et homogene isotrope et de variance 2). La seconde classe com- 
prend tous les autres nombres caracteristiques dont la valeur depend, 
pour un milieu donne, non seulement de 1’etat thermodynamique, mais 
aussi des conditions de similitude geometrique, cinematiques et dyna- 
miques. On peut aussi y introduire une distinction entre les nombres 
caracteristiques qui expriment l’importance relative d’une grandeur par 
rapport a une autre de meme dimension et ceux qui resultent de la presen- 
tation adimensionnelle des grandeurs physiques (par exemple le coefficient 
de perte de charge lineaire A., qui est une expression adimensionnelle de 
la perte de pression motrice par unite de longueur de la conduite). 
Portant souvent le nom du chercheur qui les a introduits, les nombres 
caracteristiques les plus utilises en genie chimique sont : 
en transfert thermique : nombre de Nusselt, Nu ; nombre de Peclet 
(thermique), Pe th ; nombre de Stanton, St m ; nombre de Grashof, Gr ; 
en transfert de masse : Nombre de Sherwood, Sh ; nombre de Peclet 
(massique), Pe m ; nombre de Stanton (massique), St m ; 
en mecanique des fluides : nombre de Reynolds, Re ; nombre d’Archi- 
mede, Ar ; nombre de Froude, Fr ; 

en transfert simultane : Nombre de Prandtl, Pr ; nombre de Schmidt, Sc ; 
Nombre de Lewis, Le. 
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5 * SEDIMENTATION 
ET DECANTATION 



5.1 Generalites 

5.1.1 Definitions 

Processus fondamental du genie chimique, la sedimentation consiste dans 
le depot des particules solides en suspension dans les fluides (liquides et 
gaz), sous 1’effet d’un champ de forces qui peut etre gravimetrique, cen- 
trifuge ou electrique. 

La decantation (egalement appelee precipitation) est une operation uni- 
taire, parmi les techniques de separation liquide-solide fondees sur le 
phenomene de sedimentation, ayant pour but de separer les particules 
en suspension dans un liquide, par depot sous Faction de leur poids 
(decantation gravimetrique) ou de la force centrifuge (decantation centri- 
fuge). 

Cette operation permet par exemple d’obtenir une boue concentree a 
partir d’une suspension initiate diluee ( epaississement ) ou au contraire un 
liquide clair a partir d’une suspension peu concentree en particules 
solides ( clarification ). 

Le systeme constitue par une phase quelconque dispersee dans une phase 
fluide s’appelle suspension ou pulpe si la phase dispersee est un solide, 
emulsion si e’est un liquide dans un autre liquide. Le fluide dans lequel se 
fait la dispersion est appele la phase continue. 
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S’il s’agit d’une emulsion de deux liquides, on peut theoriquement obte- 
nir la separation complete des deux phases ; il s’agit alors de separation 
par decantation en phase lourde et en phase legere. 

Dans la pratique industrielle, on utilise generalement d’autres termes 
pour certains problemes particuliers : 

- La classification hydraulique, souvent plus efficace qu’une sedimentation 
classique si la vitesse du fluide est suffisante, consiste a introduire la sus- 
pension initiale par un ajutage lateral. La masse de fluide presente alors un 
deplacement horizontal continu d’une extremite a l’autre de l’appareil; 
les particules plus legeres dont la vitesse de chute est plus faible sont 
entrainees plus loin que les especes denses et une separation par densite 
decroissante s’etablit dans la partie inferieure, dans le sens horizontal. 

- Une variante de ce dernier procede est Yelutriation, dans laquelle on 
separe des especes chimiques differentes presentant des vitesses de sedi- 
mentation bien distinctes. Le fluide porteur, introduit a la base d’un 
premier separateur, depose l’espece la plus lourde tout en entrainant 
vers un second appareil, par l’intermediaire d’un trop plein, les com- 
posants moins denses qui sont recueillis ensuite. C’est en somme une 
sedimentation en cascade. 

- La flottaison permet la separation de deux ou plusieurs phases solides, 
grace a des differences de proprietes de surface des phases presentes. 

Parmi les domaines d’utilisation de la decantation, on cite : 

- la production d’eau potable ; 

- le traitement des effluents avant rejet; 

- le recyclage des eaux industrielles dans les industries chimiques et minieres; 

- l’hydrometallurgie. 

5.1.2 Principe de la decantation 

Le phenomene de sedimentation peut se manifester differemment selon 
la concentration de la suspension, les caracteristiques propres des parti- 
cules et les interactions possibles entre elles. 

On distingue deux types de matiere decantable : 

- les particules grenues, qui se sedimentent independamment les unes des 
autres, avec une vitesse de chute constante; 
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- les particules plus ou moins jloculees, qui resultent d’une agglomeration 
naturelle ou provoquee des matieres colloi'dales en suspension. 

A faible teneur, ces particules dispersees decantent comme si elles 
etaient seules, mais leur vitesse de chute augmentera au fur et a mesure 
que leurs dimensions vont se developper, par suite de leurs rencontres 
avec des particules plus fines : c’est la decantation diffuse, a l’origine d’une 
clarification graduelle de la suspension. 

Pour des concentrations plus elevees, l’abondance des particules « flocu- 
leuses » cree une sedimentation d’ensemble freinee, caracterisee par une 
interface nettement marquee entre la masse boueuse et le liquide surna- 
geant : c’est la decantation freinee dite encore en piston. 

Enfin, le temps de sejour dans le bassin de sedimentation est un parametre 
qu’il convient de prendre en consideration imperativement. 

5.1.3 Facteurs regissant la separation 

De nombreux facteurs influencent la decantation ; parmi les plus impor- 
tants, citons : 

- la suspension : concentration de la phase solide (rapport solide/liquide), 
debit, temperature, duree de formation; 

- la phase liquide : nature, densite, viscosite, concentration en electrolytes ; 
-la phase solide : nature (solubilite), densite, granulometrie, structure 

(grains, fibres, colloides), tendance a l’agglomeration ; 

- 1’operation de decantation : vitesse et courbe de sedimentation, duree de 
la sedimentation, type d'appareil, mode de fonctionnement, adjuvants; 

- les produits resultes : concentration de la phase liquide dans le sediment, 
concentration de la phase solide dans la surverse. 

5.2 Vitesse de sedimentation 

Dans le cas d’une suspension diluee (concentration en volume des solides 
en suspension inferieure a 0,5 %), on considere que chaque particule est 
suffisamment eloignee de sa voisine, et que par consequent chacune 
d’entre elles sedimente comme une particule isolee. 
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Une seule particule de phase solide dispersee dans un liquide immobile 
est soumise, d’une part a la force de la pesanteur, d’autre part a la pous- 
see d'Archimede qui lui est opposee. 

Si sa masse volumique est differente de celle du liquide, ces deux forces 
sont aussi differentes, et la particule se deplace par rapport au fluide avec 
une certaine vitesse w 0 que 1’on appelle vitesse de sedimentation. Cette 
vitesse, nulle au depart, augmente rapidement puisque, la force resultant 
de la difference entre la pesanteur et la poussee d’Archimede etant 
constante, le mouvement est uniformement accelere. Mais une troisieme 
force apparait rapidement : c’est la resistance que le fluide oppose au mou- 
vement de la particule du fait de sa viscosite. Cette force croit approxima- 
tivement avec le carre de la vitesse. II arrive done un moment ou cette 
troisieme force equilibre la resultante des deux autres : la vitesse de sedi- 
mentation devient alors constante. En pratique, cette limite est atteinte 
tres rapidement pour les fines particules qui seules nous interessent ici. 
La vitesse atteinte s’appelle vitesse limite de chute d’une particule (appelee 
aussi vitesse terminate ou encore critique). En appelant p s et p ( les masses 
volumiques respeedves du solide et du liquide et d p le diametre de la 
particule, la condition d’equilibre s’ecrit : 



1 a 1 iu'n ? 

^Sdp(Ps-Pi) = 4 — P 

ou ^ est le coefficient de resistance. 

Cette relation permet de calculer w 0 : 



tv 



0 



~ H(Pr 

3?P / 




(5.1) 



(5.2) 



a condition de connaitre | qui depend toujours du nombre de Reynolds, 
defmi par ailleurs par : 



Re 



P) w 0 d p 

p 
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regime d’ecoulement a partir du poids apparent qui est a l’origine du 
mouvement, le veritable moteur etant la difference (p s - p ( ) des masses 
volumiques. 

On introduit alors un nombre adimensionnel independant de la vitesse 
appele nombre d’Archimede : 



Ar = 




(5.3) 



Ce nombre traduit le rapport entre les forces de gravite et les forces de 
frottement visqueux; a partir de sa valeur, qui definit un regime de 
chute, on deduit le nombre de Reynolds et par suite w 0 . Les differents 
domaines sont les suivants : 

Pour Ar < 30, Re = ylr/18 (5.4) 

Ce domaine est celui des faibles valeurs de Re, pour lesquelles ^ = 24/Re. 
En portant cette valeur de % dans la relation (5.2) et en remplagant Re par 
son expression fonction de w 0 , on exprime la vitesse de chute libre sous 
la forme proposee par la loi de Stokes : 



= d; |g(p,-p f ) 

18p 



(5.5) 



Pour 30 < Ar < 100 000, Re = 1,732 Ar 0 ' 714 

Ce domaine correspond a des nombres de Reynolds compris entre 1,7 et 600. 
La vitesse de chute s’obtient simplement a partir de la definition de Re : 



w 



o 




(5.6) 



Pour 100 000 < Ar < 10 11 , Re = 1,732 Ar m 

Dans ce domaine, Re varie de 500 a 500 000. Le coefficient de trainee est a 
peu pres constant : ^ = 0,45 et la vitesse de chute est egale a ( loi de Newton) : 



■ 3gd r ( P,- P; )l 1/2 

P; 



(5.7) 
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Le diametre maximal des particules deposees par sedimentation selon la loi 
de Stokes et le diametre minimal des particules qui se deposent conforme- 
ment a la loi de Newton portent les noms de diametres critiques : 

-i 1/3 



= c 



El 

(P S -P/)P, 



(5.8) 



ou C est une constante : C = 2,62 pour Re s 1 et C = 69, 1 pour Re > 1 000. 
Dans les phenomenes de decantation, de sedimentation, ou meme de 
flottaison, oil interviennent un grand nombre de particules, les relations 
precedentes sont encore valables tant que la concentration en particules 
n’est pas trop elevee; on compte habituellement une distance minimale 
de 10 fois le diametre entre chaque particule. Dans le cas contraire, les 
calculs doivent etre menes avec la masse volumique et la viscosite non 
plus du fluide pur, mais du melange jluide - particule, c’est-a-dire de la 
suspension elle-meme. Les valeurs de p et p, ne sont plus constantes, 
mais evoluent dans le temps au cours du deplacement des particules. 



5.3 Types de decantation 

Sur le plan de la technologie, trois grands modes de decantation sont 
proposes. 

5.3.1 Decantation statique 

La decantation de particules solides dans un liquide (eau ou solution 
aqueuse) sous Faction des forces de la pesanteur definit la decantation 
statique. C’est une operation continue, si l’extraction des boues depo- 
sees, ainsi que du liquide clair se fait en permanence et separement. 

Elle est realisee dans des bassins rectangulaires ou circulaires avec ou 
sans raclage des boues (precedes par des floculateurs). 

Supposons que la suspension repose dans un vase vertical, en l’absence 
de toute agitation mecanique ; si le solide a separer est constitue de parti- 
cules de meme espece et de dimensions voisines, on voit en general 
apparaitre au bout d’un certain temps une interface assez nette separant 
le liquide clarifie de la suspension initiale, cependant qu’il se forme, au 
fond du recipient, un depot qui s’accumule progressivement. 
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Le sediment d (figure 5.1) de forte densite, est surmonte d’une mince 
couche c un peu moins concentree qui 1’isole de la zone en cours de 
decantation b. Durant toute l’operation, les interfaces c-d et b-c s’ele- 
vent progressivement vers le haut et l’interface a-b s’abaisse a leur 
rencontre; les concentrations des diverses zones restent approximative - 
ment constantes, en particulier celle de la couche b dont la composition 
est tres voisine de celle de la suspension initiale. La fin de l’operation est 
marquee par la rencontre des interfaces a-b et b-c, suivie de la disparition 
de la zone intermediaire b. 




Figure 5.1 - Phases d'une sedimentation : a) liquide clair; b) zone en cours 
de decantation; c) zone intermediaire; d) sediment; e) suspension initiale. 



Lorsque le solide est constitue de particules de meme espece mais de 
dimensions tres differentes, il est rare d’observer une demarcation nette 
entre les diverses zones, car la diversite des dimensions introduit une 
variation de la vitesse de sedimentation, les particules les plus grosses tom- 
bant le plus vite ; le sediment obtenu est alors heterogene et classe approxi- 
mativement par ordre de taille les solides initialement en suspension. 
Enfin, pour des especes solides differentes, la sedimentation offre une 
possibility de classement vertical par couches successives a condition que 
les masses volumiques respectives ne soient pas trop voisines et que les 
diametres des particules ne soient pas repartis dans une gamme trop 
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vaste; il importe en effet que les vitesses de chute soient bien distinctes, 
pour que s’etablisse une stratification nette des diverses especes dans le 
sediment final. Dans certains cas, d’ailleurs, il est recommande d’intro- 
duire a la base de l’appareil un apport de liquide pur, qui circule de bas 
en haut a contre-courant du solide et ralentit sa chute. 



5.3.2 Courbe de sedimentation 



Si l’on represente la variation de la hauteur de l’interface separant le 
liquide clair en fonction du temps, on aboutit a une courbe dont la forme 
est celle donnee par la figure 5.2. 

La vitesse de chute resulte par la tangente a la courbe au point d’abscisse t, 
d’ou : 



w 



0 



d h 
d t 



(5.9) 



ou : 



1 dV 

W ° S d t 



(5.10) 



En observant le trace de la courbe, on remarque quatre domaines : 

- de A a B, la surface de separation est plus ou moins nette; elle corres- 
pond a une duree initiale de coalescence des flocons. Si la floculation 
est rapide, cette phase est parfois inexistante; 

- de B a C, un trongon rectiligne qui traduit une vitesse de sedimenta- 
tion constante. La vitesse est fonction de la concentration initiale en 
matieres solides et des caracteristiques de floculation de la suspension; 

- la partie de C a D correspond a un ralentissement progressif de la 
vitesse du aux interactions perturbatrices entre flocons et particules ; 

- au-dela de D, les flocons sont en contact et exercent une compression sur 
les couches inferieures (le point D est le point de debut de la compression). 

I Remarque 

La pente de la droite BD est appelee aussi vitesse d’Oltmann : 

Woit = (K-h d )/(t d -t b ) 
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Figure 5.2 - Forme generale d'une courbe de decantation. 

5.3.3 Decantation acceleree 

Cette technique est appliquee a des suspensions tres diluees avec des 
solides finement divises et qui exigent un traitement de coagulation-jlocula- 
tion. 

La technique de floculation permet a la fois de grossir les plus fines par- 
ticules solides et de coaguler les matieres colloidales en neutralisant tout 
ou partie des charges electriques dont ces colloides sont dotes a leur surface. 
Les particules peuvent s’agglutiner (coalescence), elles floculent et decantent 
avec une vitesse croissante. Dans un bassin a flux hydraulique horizontal, 
la trajectoire de decantation est curviligne. L’efficacite de la decantation 
diffuse sera liee non seulement a la charge hydraulique superficielle, 
mais au temps de decantation. 
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Dans la pratique industrielle, on est presque toujours confronte a des 
milieux non newtoniens. Ainsi les particules etant tres fines (quelques pm), 
leur vitesse de chute est trop faible et il est necessaire de les agglomerer 
par floculation en agregats ou floes qui se deposent beaucoup plus vite. 
La jloculation naturelle consiste dans le grossissement des flocons, alors 
que la floculation artificielle exige une operation supplemental de dispersion 
du floculant dans la suspension. 

II existe deux manieres de mise en oeuvre : 

- la decantation a recirculation des boues, qui consiste a augmenter la 
concentration en particules solides par un recyclage des boues decantees ; 
la suspension a traiter est melangee aux boues recyclees et aux flocu- 
lants dans un reacteur separe avant son admission dans le decanteur. 
On obtient ainsi des boues tres concentrees, jusqu’a 700 g/L de matieres 
seches ; 

- la decantation a lit fluidise, qui demande la formation d’un lit de boue 
fluidise traverse par le liquide flocule; la suspension est injectee a la 
base du bassin, a l’aide d’une rampe de tuyaux perfores. Les particules 
de la suspension s’accrochent aux particules du lit de boue, ce qui 
mene a une augmentation de leur masse volumique apparente et aussi 
a l’augmentation de leur vitesse de sedimentation. 

5.3.4 Decantation lamellaire 

Afin d’obtenir des debits importants sans que les cuves atteignent des 
volumes considerables aux formes prohibitives (tres faibles hauteurs et 
tres grandes surfaces), on peut equiper la cuve avec des plaques inclinees 
de 60° et espacees de 10 a 15 cm, dont l’effet est de reduire le trajet 
accompli par les particules solides pour etre captees par une paroi et ainsi 
separees de la phase liquide. Les appareils sont done congus en exploi- 
tant le fait que le rendement de separation des matieres en suspension ne 
depend que de la surface du decanteur. 

La traversee de ce faisceau de plaques (figure 5.3) peut se faire aussi bien a 
co-courant, a contre-courant, ou a courants croises, en fonction du trajet 
des boues. Ces bassins permettent une importante economie de place. La 
decantation lamellaire pour des rendements d’elimination equivalant a la 
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decantation classique fonctionne avec des charges hydrauliques superficielles 
tres elevees (de 10 a 15 m 3 /m 2 h). Le temps de sejour de l’eau est reduit 
environ de 10 a 12 minutes contre 2 heures dans un decanteur ordinaire. 




Figure 5.B - Decanteur a lames minces : 
a) a contre-courant; b) a co-courant; c) a courants croises. 



5.4 Appareillage et procedure 
de dimensionnement 

Les decanteurs sont des appareils qui servent a separer un solide present 
en suspension sous la forme de fines particules. II s’agit de recipients 
(cuves) de forme et de taille variables dans lesquels la decantation s’opere 
avec le temps sous l’effet de la gravite. Chaque appareil comporte deux ori- 
fices de sortie, un dans la partie superieure pour l’ecoulement du liquide 
clair (surverse) et, l’autre dans la partie inferieure, pour l’evacuation de la 
matiere epaissie (sousverse). La suspension a traiter est, le plus souvent, 
introduite dans la cuve a un point situe au-dessous du niveau superieur 
de depart du liquide et eloigne de celui-ci. La plupart des dispositifs 
actuels sont des appareils fonctionnant en continu ou en semi-continu. 
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On admet generalement que les performances de sedimentation et les 
taux de clarification sont fonction : 

- de la charge hydraulique superficielle (ou vitesse ascensionnelle) appli- 
quee a l’ouvrage de decantation, en relation directe avec le temps de 
sejour de la suspension dans le decanteur; 

- de l’acceleration de la sedimentation des matieres solides, pouvant etre occa- 
sionnee par l’intermediaire d’un traitement de coagulation - floculation. 

II faut souligner que, suivant les procedes, la floculation pourra etre 
separee ou incorporee au decanteur. 

Bien que les epaississeurs doivent permettre d’obtenir une surverse pra- 
tiquement claire, le nom des clarificateurs est associe aux decanteurs ali- 
mentes par une suspension de solides fins et a faible concentration 
(moins de 100 g/L) et dont la concentration maximale de la surverse 
s’exprime en partie par million. Avec quelques particularity, concernant 
surtout la duree de floculation, le dimensionnement des appareils se fait 
de la meme maniere que pour les epaississeurs. 

5.4.1 Equipements 

Le processus de decantation depend de plusieurs facteurs, tels que : la qua- 
lite de la suspension, la surface disponible, le debit, le temps de passage, 
la charge superficielle, le sens d’ecoulement, etc. Des lors, la construc- 
tion des decanteurs est tres diversifiee. 

Selon le sens d’ecoulement de la suspension a traiter, on distingue : 

- les bassins a flux horizontal ; 

- les bassins a flux vertical. 

Pour le traitement des eaux usees industrielles, les bassins de decantation 
a flux horizontal sont construits avec un, deux ou plusieurs etages. II 
existe deux types de decanteurs a flux horizontal : decantateurs rectan- 
gulaires et decantateurs circulaires. 

■ Decanteur rectangulaire (decantateurs longitudinaux) 

Le decanteur rectangulaire est constitue d’une cuve dans laquelle la section 
d’ecoulement est beaucoup plus elevee que dans la conduite d’amenee. 
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La boue se depose sur le fond du bassin et est poussee par un racleur vers 
une fosse. L’eau clarifiee s’echappe par des ouvertures menagees dans la 
paroi opposee a l’admission. La forme correspondant a la meilleure 
hydraulique donne un rapport de 1 a 6 entre la largeur et la longueur; la 
pente du radier est de l’ordre de 1 %. La profondeur des bassins est com- 
prise le plus souvent entre 2,5 et 4 m. 



Goulotte de reprise 

Eau Pont racleur des flottants 




Figure 5.4 - Decanteur rectangulaire a pont. 



II existe deux types de decanteurs longitudinaux : les appareils a chaines et 
les appareils a pont racleur (figure 5.4). 

Les decanteurs a chaines permettent un raclage continu de la boue et des 
flottants, par une serie de raclettes montees entre deux chaines sans fin 
paralleles et tournant le long des parois verticales du bassin. 

Les ponts racleurs se deplacent selon un mouvement de va et vient. Ils 
raclent a contre-courant seulement. 

II y a un temps maximal admissible entre deux raclages au meme point, 
afin d’eviter les amas de boues tassees. La vitesse, pendant la periode de 
raclage, ne peut exceder 3 cm/s et de ce fait, on doit se limiter a des lon- 
gueurs de 60 a 80 m par dispositif de raclage. 

■ Decanteurs circulaires 

Les decanteurs circulaires sont les plus repandus dans la technique d’epura- 
tion; leur conception derive du type rectangulaire auquel on a fait faire 
une rotation de la section longitudinale. 
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Les dispositifs de raclage sont solidaires d’un pont mobile qui se deplace le 
long d’un chemin de roulement place a la peripherie du bassin. La suspen- 
sion a traiter est alimentee au centre du bassin, et le liquide clarifie s’ecoule 
par des ouvertures prevues a la peripherie. Generalement, les constructions 
sont limitees a des diametres de 50 a 60 m, avec le fond en tres legere 
pente (4 a 10 %) vers le centre pour faciliter le glissement des boues. 
Pour eviter une trop grande occupation du sol, il est possible de realiser 
des installations a etages dans lesquelles le bassin est subdivise en 2 a 6 
compartiments superposes, dont les plateaux coniques sont supportes a 
leur peripherie par la paroi de la cuve. 



5.4.2 Calcul des decanteurs 

La conception d’un decanteur ideal a ete etudiee par Hasen et Camp, 
dans le but de determiner les equations permettant le calcul des bassins 
de decantation, qu’ils soient a flux vertical ou horizontal. Cette theorie 
repose sur deux hypotheses, a savoir : 

- les particules entrant dans le bassin sont uniformement reparties sur 
toute la section d’entree du bassin; 

- une particule est consideree comme retenue lorsqu’elle atteint le fond 
du bassin. 



On peut calculer le debit maximal que Ton peut passer dans un appareil 
si on fixe le diametre de la particule la plus fine que l’on veut separer : 
« particule limite ». Si Ton considere par exemple un decanteur longitu- 
dinal, le temps de sejour moyen du liquide dans le bassin est : 



t, = 



V_ 

G„ 



L1H 

G„ 



(5.11) 



avec G„, le debit volume de suspension a traiter, t s le temps de sejour 
dans le bassin, L, / et H les dimensions de la cuve, Vie volume du bassin. 
Pendant le temps t s , la particule limite doit pouvoir atteindre le fond de 
la cuve. Dans la mesure ou les debits sont suffisamment faibles pour que la 
vitesse ascendante de la vitesse de liquide soit negligeable par rapport a w c , 
le temps t necessaire a la decantation sera egal a ; 
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t = H/w 0 



(5.12) 



Pour un fonctionnement en continu, en egalant t s et t, on obtient : 



d’ou : 



L1H = H 

G r W o 



(5.13) 




S 



(5.14) 



avec w 0 la vitesse de sedimentation, et S la surface de la cuve coupant 
perpendiculairement le flux. 

D’apres la figure 5.5, dans un bassin a flux hydraulique horizontal, le 
degre de separation le plus eleve est atteint lorsque le grain limite se 
depose jusqu’au point B (extremite du bassin) durant le temps de decan- 
tation choisi; au-dela de B, le bassin est trop court, et il en resulte une 
separation insuffisante. 

Dans la sedimentation diffuse, les particules peuvent s’agglutiner, floculer 
et done decanter avec une vitesse croissante. La trajectoire de sedimenta- 
tion est curviligne (trongon a) ; l’eflicacite de la decantation sera liee non 
seulement a la charge hydraulique superficielle, mais egalement au temps 
de decantation. 

Une autre methode preconise la procedure de dimensionnement suivante : 

- essais de decantation au laboratoire (eprouvette) et trace de la courbe 
de decantation ; 

- determination de la dilution de debit de compression D c et de la vitesse 
d’Oltmann ; 

- choix preliminaire de la dilution de soutirage D s ; 

- calcul de la surface necessaire ; 

- determination de la duree de sejour et de la profondeur de la cuve; 

- si necessaire, application des coefficients de correction de methode et/ 
ou des coefficients de securite concernant la suspension a traiter. 

La surface d’un decanteur est fonction de la nature des solides a sedi- 
menter et, pour le meme type de suspension, elle est proportionnelle au 
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Figure 5.5 - Schema de sedimentation dans un decanteur a flux horizontal : 
a) particules grenues; b) particules floculees. 
debit d’alimentation. Ainsi, les surfaces necessaires sont tres differentes 
et les diametres des decanteurs industriels peuvent varier de moins de 
1 m jusqu’a plus de 150 m. 

Dans la separation lamellaire, les appareils sont congus en mettant a pro- 
fit le fait que le rendement de separation des matieres en suspension ne 
depend que de la surface du decanteur. 

Ainsi, si on considere un decanteur de surface S et de hauteur H, l’ins- 
tallation de N cloisons permettra de traiter dans chaque decanteur ele- 
mentaire le debit G,„ soit un total de NG V . 

5.4.3 Choix du materiel 

Afin de choisir parmi les differents types d’appareils, on doit faire appel a 
deux types de criteres : les criteres dits mesurables, qui permettent d’effec- 
tuer des comparaisons, et les criteres non mesurables, qui touchent davan- 
tage aux commodites de maintenance accompagnant l’utilisation d’un 
appareil et a ses faibles nuisances. 

Parmi les criteres mesurables, on cite : 

- la concentration en solides de la surverse, qui se situe couramment entre 
50 et 200 mg/L ; seule une filtration permet de diminuer ces valeurs ; 
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- la concentration en solides des boues ; celles-ci devant etre pompables, 
il convient que leur concentration volumique en solides ne depasse pas 
50 %; les concentrations limites dependent de la taille des particules; 

- le debit massique horaire de liquides et de solides ; ce sont les decanteurs 
circulaires qui peuvent traiter les debits les plus importants; ainsi, un 
seul appareil de 150 m de diametre peut traiter plusieurs dizaines de 
milliers de m 3 /h en utilisant des floculants ; 

- le volume du decanteur, qui doit etre suffisant lorsque l’appareil sert a 
Stocker le liquide clarifie ou les boues ; 

- le mode de fonctionnement; les appareils sont generalement congus 
pour travailler en continu ; 

- la taille des particules ; des particules grenues ont pour effet d’augmen- 
ter le cout du mecanisme d’entrainement des rateaux; aussi, il est pre- 
ferable d’eliminer les particules de taille superieure a 150 pm avant 
1’epaississeur par classification ; 

- les variations de debit et de concentration en solides de l’alimentation; 
dans un decanteur statique, lorsque le debit varie, la concentration en 
solide de la sousverse reste constante mais celle de la surverse evolue 
fortement; l’augmentation de debit ne peut etre corrigee que par une 
addition supplemental de floculants ; par contre un decanteur dyna- 
mique permet de mieux supporter les perturbations par suite du volume 
important de l’appareil ; 

- le temps de reponse; outre le dosage du floculant, les seuls moyens qui 
peuvent etre mis en oeuvre dans les decanteurs dynamiques sont le 
reglage de la vitesse d’extraction de la sousverse et de la vitesse de 
raclage en fonction de la charge en solides de l’appareil. 

En ce qui concerne les facilites de maintenance, elles permettent de 
reduire les pertes d’exploitation en cas de panne, en reduisant la duree 
d’immobilisation de l’appareil et souvent de l’ensemble de 1’ installation. 
A part le fait que les decanteurs prennent beaucoup de place, les couts 
d’exploitation (hormis les floculants) et de maintenance sont tres faibles. 
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5.5 Separation des liquides non miscibles 

La separation par decantation en continu d’une emulsion se pratique 
dans un vase florentin , recipient generalement cylindrique (figure 5.6) qui 

Echappement 




regoit l’emulsion vers son milieu h a = D/2, au-dessus de l’interface de 
separation des liquides. Le positionnement du raccord pour la phase 
lourde (z 3 ) resulte en ecrivant une relation d’equilibre des pressions 
hydrostatiques a la base du decanteur : 

3 'lPl^ + 22P 2 ^= 3r 3P2^ (5. i5) 

Le calcul d’un decanteur doit etablir le diametre D, la longueur L du 
corps cylindrique et les positions maximum et minimum de l’interface 
de contact entre les phases. Au point de vue technologique, il existe deux 
solutions : 

- recuperation de la phase legere, la phase lourde etant recirculee ; 

- les deux phases se separent completement. 

Dans le premier cas les dimensions du vase se determinent pour les 
conditions d’operation maximum de l’interface, car c’est la condition la 
plus defavorable pour qu’une goutte atteigne l’interface. 
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La duree minimale necessaire a la sedimentation se determine en divisant 
la bande d’interface h par la vitesse de sedimentation des gouttelettes du 
liquide plus lourd : 

t, = — (5-16) 

U’o2 

relation oil la vitesse w o2 des gouttelettes de la phase lourde se determine 
pour les gouttes normales ayant un diametre d 2 £ 0,127 mm avec la relation 
de Stokes : 



_ gd 2 (p 2 ~ Pi) 

XV 'y 

02 18p 

La longueur L resulte de la division du volume du vase au-dessus de 
l’interface par le debit de la phase legere. 

Une methode graphique de calcul des decanteurs liquide-liquide est 
proposee par Sigales (Sigales B., 1972). 

La figure 5.7 montre la variation de y = h/D en fonction de x - l’aire de la 
section d’ecoulement de la phase legere (exprimee en fraction de la sur- 
face transversale to tale). La relation y = f(x) pour un systeme donne peut 
se deduire a partir des conditions d’operation. 




Figure 5.8 - Decanteur avec la recirculation de la phase lourde. 



Pour le decanteur presente sur la figure 5.8, sur la base des donnees 
pratiques, on considere : 
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- le niveau minimal de l’interface a 0,02D, equivalent de 15 % de la 
surface transversale totale ; 

- la distance minimale A h entre le niveau superieur et le niveau inferieur 
de l’interface est environ 35 cm, afm d’assurer une reserve de liquide 
(le temps de vidange de h m3X a h mm est de 2 min), la dependance y = f(x) 
resultant des equations : 



x(kD 2 /4)L 
G x / pj 



h 



v o2 



(5.17) 



t = (0,85 -x)(kD 2 /4)L = 19Q 

G 2 /p 2 

y = y(x) = h/D 

L/D = r (rapport economique compris entre 3 et 4) 
ou t s est la duree de sedimentation de la phase lourde, t r la duree de sta- 
tionnement de la phase lourde, G[ et G, les debits massiques de liquide 
leger (1) et lourd (2), p 4 et p 2 les densites de deux liquides. 

Les equations (5.17) et (5.20) nous permettent d’ecrire : 



(5.18) 

(5.19) 

(5.20) 
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ou : 



h _ Ay 
15jzu’ o2 p l DL D jy 2 



(5.21) 



A = 



Gi 

15jci^ o2 Pi r 



(5.22) 



est un parametre de surface (en m 2 ). 

A partir des equations (5.18) et (5.21), en considerant t r = 120 s, on a : 



480G, _ B 

Jtrp 2 (0,85 - x) 0,85 -x 



(5.23) 



ou : 



480G 2 

Jtcp 2 



(5.24) 



est un parametre de volume (en nr'). 

En remplagant la relation (5.23) dans (5.21) et en explicitant y on tire : 



y 



B 
0,85- 



2/3 



(5.25) 



L’equation (5.25) peut etre representee graphiquement (voir figure 5.7), 
en donnant differentes valeurs pour x (habituellement x = 0,6 - 0,85) ; 
l’intersection de la courbe obtenue avec la courbe y =/(x) permet d'obte- 
nir les valeurs de x et y pour lesquelles on assure t s = t r , pour la valeur 
maximale (/t max ), du niveau de l’interface, aux conditions de fonctionne- 
ment imposees. 

De l’equation (5.21) resultent les relations de calcul pour le diametre D 
et la hauteur h : 



D 2 = Ay lx et h = yD 

Alin de respecter les considerations imposees par le choix du decanteur 
(figure 5.8) (Ah = h max - h mm <, 35 cm, d’oii il a resulte la condition du 
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temps d’evacuation de 2 minutes, pour la reserve de liquide), on verifie 
la valeur du diametre : 



D = h + 0,20 + 0,35 =h + 0,55 (5.26) 

Avec la valeur de D (arrondie) et en utilisant l’expression (5.26), on 
determine la longueur L du decanteur. Pour aboutir a un rapport L/D 
optimal, il est necessaire de resoudre les equations (5.19) et (5.25) pourx 
et y en prenant differentes valeurs pour r (jusqu’a trois valeurs diffe- 
rentes) ; on arrive a des paires de valeurs pour D et L qui couvrent un 
domaine assez large de conditions. 

5.6 Flottation 

La sedimentation d’un solide dans un liquide sous l’influence de la force 
de pesanteur peut egalement etre acceleree (et en meme temps changer 
de sens) en rendant les particules solides beaucoup moins denses que le 
liquide, par enrobage d’air. Basee sur le fait que certains corps sont 
mouilles par l’eau ou les solutions aqueuses et d’autres pas, la flottation 
est une methode utilisee pour la separation (enrichissement) du minerai 
pur de la gangue et pour le traitement d’eaux residuaires. La separation 
est obtenue en mettant en contact intime, d’une part les particules 
broyees (diametre inferieur a 1 mm) en suspension dans un solvant (en 
general de l’eau) et d’autre part de fair reparti en fines bulles. Les parti- 
cules ayant une surface non mouillante vont s’attacher a des bulles d’air, 
et la densite apparente du couple particule-bulle deviendra inferieure a 
celle de l’eau. Le constituant non mouillable se retrouvera ainsi sous la 
forme d’une mousse a la surface du bassin de flottation, alors que les 
particules mouillees s’echapperont par le fond du bassin sous forme de 
boues. Des agents tensio-actifs et des agents moussants sont souvent 
necessaires pour obtenir une bonne separation. 

Dans la pratique industrielle, on emploie la flottation par mousse, tech- 
nique ayant pour but de renforcer les proprietes hydrophobes d’une 
phase solide par diminution de la tension superficielle de feau (par 
exemple le minerai dans sa separation du sterile) en ajoutant des pro- 
duits chimiques appropries. 
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II existe deux methodes pour assurer la production des microbulles de 
dimensions homogenes (40 a 80 pm) : 

- dans la flottation par air dissous ( aerojlottation ), on precede a une satu- 
ration de l’eau en air sous pression (3 a 6 bars) ; detendue ensuite brus- 
quement a la pression atmospherique, l’eau provoque l’apparition 
spontanee d’un veritable « lait de bulles » qui remonte a la surface du 
bain de maniere que chaque bulk entraine un ou plusieurs grains de 
solide prealablement flocules ou coagules. Ainsi Taction du moussant 
permet la formation d’une ecume stable englobant les particules de 
solide qui flottent a la surface du bassin. Du point de vue constructif, 
les flottateurs industriels peuvent avoir une forme circulaire ou rectan- 
gulaire (figure 5.9) avec une hauteur de 2,5 a 4 m; 

- la methode par electrqflottation est analogue a l’aeroflottation, avec la par- 
ticularity que les microbulles sont produites par l’electrolyse de l’eau 
ou de la solution aqueuse a traiter. 



9 h e 




Figure 5.9 - Flottateur longitudinal : a) arrivee d'eau brute; 
b) arrivee d'eau pressurisee; c) zone de melange; d) sortie d'eau traitee; 
e) sortie des flottants; f) extraction des boues; g) raclage de fond; 
h) raclage de surface; i) eau recyclee pour pressurisation. 
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5.7 Lavage a contre-courant 

Une operation industrielle frequente en hydrometallurgie ou dans la 
preparation des matieres premieres solubles concerne le passage d’un 
solide d’un milieu liquide dans un autre. II s’agit soit d’obtenir des solides 
exempts de solutes, soit d’extraire des solutions clarifiees aussi concen- 
trees que possible avec un minimum de perte dans les solides residuels. 
Si la vitesse de decantation est suffisamment elevee, la decantation devient 
une methode efficace et economiquement interessante. Ainsi l’operation se 
realise dans une installation equipee de plusieurs decanteurs fonctionnant 
generalement a contre-courant ou dans un decanteur (epaississeur) a etages. 

5.7.1 Decanteurs en cascade 

Dans la premiere methode, plusieurs decanteurs sont disposes en cas- 
cade selon le schema donne dans la figure 5.10. La suspension chargee 
en sel soluble alimente un premier decanteur, tandis que l’eau de lavage 
(ajoutee au dernier appareil) circule a contre courant. 

De cette maniere, on realise et on maintient, entre le decantat (surverse) 
et le sediment (sousverse), une force motrice pour la concentration en sel 
relativement importante. Par consequent, il s’etablit entre phases un 
transfert de masse tres favorable, puisque dans le dernier decanteur la 
suspension concentree est lavee avec de l’eau propre. Les sousverses vont 
en s’appauvrissant en solute en passant du premier decanteur au dernier 
et les solutions de liquide clair (surverses), a mesure qu’elles avancent 
du dernier decanteur vers le premier, s’enrichissent en solute. 

L’efficacite du lavage a contre-courant est donnee par la relation : 

C s i 

E = 100-r 1 (5.27) 

^ si 

ou C sl est la concentration en solides (sels solubles) dans le premier 
decanteur et C sj la concentration en solides (sels solubles) dans la sus- 
pension initiale. 
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Figure 5.10 - Schema de lavage a contre-courant 
par decantation. S : sousverse (solide lave et decante); 

L : surverse (liquide clair); D : decanteur; P : pompe. 

5.7.2 Decanteurs a etages 

Dans la seconde methode, les boues decantees dans chaque etape de 
l’epaississeur passent a l’etage suivant a travers le joint hydraulique a 
chicane et sont finalement extraites grace a une pompe a boues ou un 
injecteur sous pression. Le liquide de lavage est introduit en continu 
dans la boite d’alimentation en liquide du dernier compartiment. Les 
etages 2 a 6 ont environ 2 m de hauteur. 

5.8 Decantation centrifuge 

La decantation centrifuge (ou centrifugationj se definit comme l’operation 
elementaire de separation mecanique qui permet de separer un melange 
de deux phases liquides ou d’une phase solide en suspension dans une 
phase liquide, ou, eventuellement de deux phases liquides contenant une 
troisieme phase solide, par action de la force centrifuge sur les constituants. 
II est evident que l’on recourt a ce procede d’acceleration du processus 
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de sedimentation, lorsque la decantation de particules sous Feffet du 
champ de la pesanteur est inefficace ou trop lente. 

Selon le mecanisme utilise pour la separation du solide, on distingue : 

- la decantation (ou sedimentation) centrifuge, ou la separation des phases 
est fondee sur les differences de densite des constituants soumis au 
champ centrifuge. Les particules de solide dispersees, ou la phase la 
plus lourde s’accumule a la paroi du bol, en couches successives selon 
la densite, tandis que le liquide clarifie reste a l’interieur de la centrifu- 
geuse. Cette operation obeit aux memes principes que ceux de la 
decantation statique ; le champ de la pesanteur est remplace par un 
champ de forces beaucoup plus intense, ce qui permet de reduire la 
duree de la separation et d’en augmenter le rendement ; 

- Yessorage centrifuge, lorsque la separation est obtenue par le passage de la 
phase liquide au travers d’un element filtrant sous faction d’un champ 
centrifuge. 

Le choix entre les deux operations pour une application particuliere 
depend de la nature de f alimentation et des exigences du produit a obte- 
nir. En regie generale, la sedimentation centrifuge est utilisee quand on 
doit obtenir un produit clarifie, alors que l’essorage permet d’obtenir un 
solide pur et sec. 

Lorsqu’on effectue une sedimentation centrifuge sur une suspension, 
on parle d’epaississement si l’objet principal est d’obtenir un solide aussi 
concentre que possible, et de clarification si l’objet principal est d’obtenir 
un liquide aussi clair que possible. Quand on traite une emulsion, on 
parle de purification si Ton recherche essentiellement l’obtention d’une 
phase legere pure et de concentration ou ecreniage si c’est la purete de la 
phase lourde qui est visee. 

Les appareils utilises sont denommes centrfiugeuses lorsque la suspension 
est entrainee par l’appareil lui-meme et hydrocyclones si le champ des 
forces centrifuges est realise par le mouvement du melange dans un 
dispositif fixe. 

Parmi les tres nombreuses variantes technologiques de decanteuses, les 
plus frequemment utilisees sont les centrifugeuses a bol simple et les 
centrifugeuses a assiette. 
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Les appareils a bol simple sont constitutes par un bol (rotor) fixe sur un 
arbre vertical de maniere a etre suspendu librement, son mouvement 
etant assure par un moteur electrique (Figure 5.11 a). Si la centrifugeuse 
fonctionne en separateur liquide-liquide, l’emulsion a traiter est dirigee, 
a travers un distributeur, vers le fond du bol de maniere a lui imprimer 
le mouvement de rotation. Un diaphragme annulaire dispose a la partie 
superieure permet d’evacuer les deux phases liquides au moyen de deux 
tubes siphon (sucettes). La position de l’interface determine l’emplace- 
ment des sucettes, leur profondeur par rapport a l’arbre est comparable a la 
difference de niveau entre les deux sorties d’un vase florentin. La machine 
est lourde et les vibrations peuvent etre importantes, en particular lors 
du dechargement de solide par le racleur. II faut done prevoir un massif 
important. 

® @ 





Figure 5.1 1 - Types de centrifugeuses de decantation : 
a) clarificateur a bol simple; b) separateur a assiette. 

Dans les appareils a assiette (Figure 5.11 b), le liquide a extraire et le sol- 
vant sont introduits a contre-courant dans un appareil centrifuge dont 
l’axe, vertical, est immobile, et dont le bol (a deux ou trois etages) tourne 
a grande vitesse. C’est la force centrifuge qui, a chaque etage, provoque 
le melange et la separation des deux phases. Le bol de l’extracteur centri- 
fuge correspond au bol d’un separateur centrifuge habituel. Avant 
chaque etage de separation se trouve le dispositif de melange des phases. 
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Les deux liquides qui doivent penetrer dans Petage 1 (c’est-a-dire la 
solution a extraire et l’extrait provenant de Petage 2) atteignent par des 
conduits menages dans l’arbre creux fixe, la surface superieure de la 
colonne centrale du bol, dont la rotation rapide provoque la pulverisa- 
tion des deux liquides et leur melange. Ce dernier penetre dans le pre- 
mier etage de separation ou, comme dans un separateur centrifuge 
ordinaire, le liquide lourd est renvoye vers la peripherie tandis que le 
liquide leger retourne vers l’arbre. Avant de penetrer dans chacun des 
deux autres etages, les liquides separes traversent un dispositif de 
melange fonctionnant sous Paction de la force centrifuge : les deux 
liquides en rotation sous Paction du bol en mouvement sont refoules 
dans la turbine de melange immobile ; de cette fagon, Penergie cinetique 
des liquides est transformee en energie potentielle et le melange intime 
obtenu est refoule dans Petage d’extraction suivant. 

Dans la pratique industrielle, les centrifugeuses de decantation et les 
essoreuses engendrent des champs centrifuges de l’ordre de 300 a 3 500 g ; 
les clarificateurs et les separateurs peuvent developper de 5 000 a 18 000 g ; 
en ce qui concerne Pultracentrifugation (la vitesse de rotation depasse 
15 000 tr/min), les dispositifs atteignent entre 45 000 et 300 000 g. (Rappel : 
le nombre de g caracterise Paugmentation de la vitesse de decantation 
sous Pinfluence d’un champ centrifuge.) 



98 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



6 HOMOGENEISATION, 
AGITATION ET MELANGEAGE 



6.1 Generates 

Dans la pratique industrielle, le terme melange definit l’operation de dis- 
persion, par un moyen mecanique (mouvement force), d’un materiau 
dans un autre materiau, en regie generale, independamment de la nature 
ou de l’etat physique des constituants soumis au melange. On utilise 
aussi les termes agitation, pour l’operation se deroulant dans un reservoir 
ou reacteur agite par un element rigide mobile, relatif au melange des 
liquides a viscosite reduite ou des liquides avec solides, et malaxage, pour 
le melange des milieux tres visqueux. 

Operation frequente dans l’industrie chimique, le melangeage s’effectue 
lorsqu’il est necessaire d’obtenir un contact intime entre plusieurs 
phases, soit pour les faire entrer en reaction, soit pour provoquer entre 
elles un transfert de matiere ou un transfert thermique. 

L’operation a pour buts : 

- l’homogeneisation d’un systeme de plusieurs constituants au point de 
vue concentration et temperature par l’augmentation de la surface inter- 
phasique ou/et par la creation de conditions hydrodynamiques favorables; 

- l’intensification de l’echange thermique entre le liquide et la surface 
du recipient; 

- la formation d’une suspension (possibles egalement la dilution et la 
dissolution) d’un solide dans le liquide; 

- la dispersion (eventuellement l’emulsion) de deux liquides non miscibles; 
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- la dispersion d’un gaz dans le liquide (contact gaz/liquide) ; 

- le melange de deux ou plusieurs produits solides, tels les poudres, pates 
ou granules. 

■ Eff icacite et parametres 

L’operation de melange se caracterise, techniquement, par Vefficacite de 
melange exprimee par un degre d’homogeneite bien defini (superieur a 
celui qu’elle possedait auparavant) et, economiquement, par la puissance 
mecanique consommee. 

Ces caracteristiques dependent de nombreux parametres dont les princi- 
paux se rapportent : 

- aux proprietes des materiaux qui se melangent (etat physique, densite, 
humectabilite, forme et granulometrie des solides) ; 

- aux conditions caracterisant le deroulement de l’operation (type d’appa- 
reil, fonctionnement en contre-courant ou en discontinu, valeurs des 
debits, respectivement des charges, duree de melange, temperature, 
pression) ; 

- aux proprietes du produit (viscosite, densite, degre d’homogeneite). 

La grande diversite des procedes de melange, des appareils et des dis- 
positifs est due au grand nombre de parametres influengant ce type 
d’operation (le plus important etant l’etat physique des produits a melan- 
ger) et a l’abscence de grandeurs pouvant evaluer l’intensite et l’effica- 
cite du melange. 

Afin d’obtenir un melangeage efficace, il est necessaire de realiser dans 
tous les points du systeme des gradients de vitesse importants, par : 

- la creation de vitesses tres differentes, a la fois en grandeur et direction, 
au voisinage de l’axe (effet de melange local) ; 

- la mise en mouvement lente de toute la masse de fluide a agiter, assu- 
rant le renouvellement en produits aux points d’intenses turbulences. 

On evalue l’intensite de l’operation de melange, de maniere approxima- 
tive, en fonction de : 

- la puissance specifique qui est le rapport de la puissance depensee (ou 
dispersee) par le mobile au volume de fluide agite ; 

- la vitesse peripherique du dispositif rotatif de melange ; 
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- la consommation specifique d’agent de barbotage (rapportee a la surface 
libre de l’appareil) pour les systemes a melange par barbotage de gaz. 

Le tableau 6.1 donne quelques valeurs indicatives. 



Tableau 6.1 - Intensite de I'operation de melange. 





Melange 


Agitation mecanique 


Intensite 


par barbotage (air) 
(en m 3 /m 2 • s) 


Puissance dissipee 
(en W/m 3 liquide) 


Vitesse peripherique 
(en m/s) 


Faible 


de 0,003 a 0,006 


de 100 a 200 


<2 


Moyenne 


de 0,007 a 0,014 


de 400 a 600 


de 3 a 4 


Forte 


de 0,01 5 a 0,020 


de 800 a 2000 


de 5 a 6 



On ne dispose pas de correlations pour exprimer l’efficacite d’une ope- 
ration de melange. Les methodes a disposition permettant, pour un cas 
donne, de determiner l’efficacite d’un precede ou d’un dispositif de 
melange dependent des grandeurs mesurables offertes par le systeme : 

- le temps necessaire pour egaliser l’ecart de temperature ou de concen- 
tration dans la masse de fluide, 

- la distribution des vitesses ou lignes de courant en photographiant cer- 
tains indicateurs tels que : solides finement disperses, liquides colories, 
isotopes radioactifs. 

■ Choix du systeme d'agitation 

Un systeme d’agitation adapte a I’operation a effectuer doit etre choisi en 
fonction de certains facteurs : 

- le type d’operation a realiser : homogeneisation, transfert thermique, 
dissolution, dilution, reaction chimique, mise et maintien en suspen- 
sion, etc. ; 

- les proprietes physiques des produits mis en presence : viscosite, masse 
volumique, solubilite, temperature pour les liquides et pression pour 
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les gaz, dimensions des particules et vitesse de decantation pour les 
solides; 

- les caracteristiques generates et le mode de montage du mobile d’agita- 
tion : pompage, turbulence, cisaillement; 

- le type de cuve ou reservoir : sous pression ou non, ouvert ou ferme, 
forme, hauteur, diametre; 

- les conditions operatoires : fonctionnement en continu ou en discon- 
tinu, debits a traiter, temps de melange limite, mode d’evacuation du 
melange. 

■ Procedes de mise en contact 

Les principaux procedes de melange des fluides sont : 

- la dispersion de gaz dans un liquide; 

- la circulation forcee du liquide a travers pompes, conduites, tuyeres, 
dispositifs a jet, melangeur en ligne, etc.; 

- l’usage de dispositifs mecaniques de melange. 

6.2 Melangeage par barbotage 

Dans le systeme de fluides a melanger, on injecte des gaz ou de la vapeur 
sous pression a l’aide de rampes percees de petits trous, de buses d’injec- 
tion ou encore de buses de pulverisation s’il s’agit de la dispersion de 
liquide dans des gaz. Sous l’effet de la pression, le fluide est injecte a 
grande vitesse ce qui aboutit a sa dispersion en de fines gouttelettes ou 
bulles (liquide en gaz). 

Parmi les agents de barbotage, on denombre : 

- fair comprime pour les liquides ayant une viscosite inferieure a 0,2 Pa-s; 

- la vapeur d’eau si les liquides sont difficilement volatils et si la dilution 
du liquide par condensation de la vapeur n’est pas une contrainte 
technologique ; 

- certains gaz lorsque le melangeage est une operation auxiliaire dans un 
processus de transfert de masse ou dans une reaction chimique gaz - 
liquide. 
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Differentes realisations sont possibles : 

- injection statique par tubes perfores ou buses et injecteurs montes sur la 
paroi de l’appareil (figures 6.1. a, b, d) ; 

- injection dynamique par tubes perfores en mouvement de rotation ou a 
1’aide d’agitateurs type helice perforee (figures 6.1.c, e) ; 

-systeme combine, soit injection statique dans un point de la masse for- 
tement agitee par un dispositif mecanique, ou par circulation forcee 
du liquide. 




Figure 6.1 - Dispositifs de melange par barbotage de gaz : 
a) type Mammouth; b) type Pachuca; c) a tuyau perfore; 
d) a injection; e) a agitateur type helice perforee. 



Si le fluide qui barbote represente la phase dispersee participant a un 
transfert de masse (absorption gaz - liquide, extraction liquide - liquide) 
ou a une reaction chimique gaz - liquide, l’efficacite du precede depend 
de la surface de contact entre les deux phases. 
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Les problemes qui se posent sont la transformation du courant de gaz en 
bulles tres fines ainsi que les fluctuations de vitesse necessaires au trans- 
fert interphasique. Le diametre d b de la bulle de gaz obtenue a la sortie 
d’un orifice de diametre d 0 est d’autant plus petit que la vitesse w g du gaz 
a l’orifice est plus grande, selon la relation : 



do 



k 



( 6 . 1 ) 



Le distributeur de gaz doit etre place de maniere que le trajet des bulles 
de gaz soit le plus long possible. Les orifices ayant un diametre (d 0 ) allant 
de 3 a 6 mm sont disposes sous forme helicoidale. 

La pression du gaz au raccord d’entree dans le systeme doit etre supe- 
rieure a la somme des pressions (pression piezometrique de la colonne 
de liquide, resistances hydrauliques dues au frottement et pression dans 
le systeme) donnee par la relation : 



P = 



9& z + 





2 

O — i + 
2 



P 0 



( 6 . 2 ) 



dans laquelle d et L sont le diametre et la longueur de la conduite ache- 
minant le gaz (en m), p g et p, les densites du gaz et du liquide (en kg/m 3 ), 
Z la hauteur de la colonne de liquide au-dessus des orifices (en m), w i( la 
vitesse du gaz dans la conduite de gaz (en m/s), % le coefficient de resis- 
tance locale, p n la pression dans le systeme (en bar), et g 1’acceleration 
gravitationnelle (en m/s 2 ). 

Le melange par barbotage est recommande : 

- pour le melange de liquides de viscosite inferieure a 0,2 Pa • s, de 
liquides non miscibles de densites differentes ; 

- quand le melangeage est une operation auxiliaire, soit d’une operation 
physique (par exemple le chauffage du liquide par barbotage avec de la 
vapeur), soit d’une operation chimique, ou quand le gaz est agent aera- 
teur favorisant la fermentation dans un bireacteur; 

- dans la production de mousses (elastomeres, verre, divers produits ali- 
mentaires). 
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6.3 Melangeage par circulation 
forcee du liquide 

Le melangeage par circulation forcee des liquides peut se faire : 

- directement dans le corps des pompes ou des conduites (figure 6.2. a) ; 




Liquide 1 
Liquide 2 



SHU 



( 1 + 2 ) 



Liquide 2 (1 + 2) 



(1+2) 





e 



Liquide 1 

d 



Figure 6.2 - Dispositifs de melange par circulation forcee des liquides : 
a) conduite avec chicanes; b) type Venturi; c) type injecteur avec chicane 
helicoidale; d) sans elements mobiles; e) a I'aide de pompes. 
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- avec des dispositifs sans elements mobiles (figures 6.2. b, c, d) ; 

- par recirculation des liquides a l’aide de pompes (figure 6.2. e) ; 

- dans les colonnes avec garnissage, plateaux ou chicanes ou le melan- 
geage est favorise par l’amelioration du contact entre les composants 
traversant la colonne (figure 6.3). 




c 

Figure 6.3 - Dispositifs de melange avec colonne : a) colonne avec chicane; 
b) colonne avec plateaux perfores; c) colonne avec garnissage. 



II est admis que, dans un ecoulement turbulent, le melange entre deux 
courants de fluides miscibles est realise dans la tuyauterie apres une lon- 
gueur egale a environ 100 fois le diametre. Le melangeur en ligne est alors 
realise de maniere simple par la jonction de deux tubes (en T ou en Y). 
Si Ton souhaite reduire la longueur de tuyau necessaire au melange (par 
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exemple 10 fois le diametre) ou peut proceder a l’injection d’une pemiere 
phase par un tube en T, a vitesse suffisante pour creer un jet a l’interieur 
de la canalisation principale vehiculant la seconde. 



6.3.1 Melangeurs a jet liquide 

Si le melange ou le brassage de liquides se fait a l’interieur des reservoirs 
ou cuves de stockage on utilise les melangeurs a jet liquide. Ce sont des 
appareils simples et surs car ils ne possedent aucune partie en mouve- 
ment. Ils sont limites toutefois par les valeurs de viscosite des liquides. 
Le jet liquide Gj sortant de la buse motrice cree, de par sa vitesse, une 
depression au cone d’entree du diffuseur (convergent) et aspire ainsi un 
flux de liquide G 0 du reservoir. Le jet moteur se melange au liquide 
aspire et l’accelere. La turbulence importante dans le diffuseur conduit a 
l’obtention d’un melange homogene G qui, sortant du melangeur, 
s’elargit en forme de cone et entraine le liquide qui l’entoure. 

Le temps de melange depend de la contenance utile de reservoir V u (en 
m 3 ) et du debit total des melangeurs installes ^ G (en m 3 /h) : 



t 



mel 




(6.3) 



6.3.2 Melangeurs statiques 

Plus specialement adaptes au cas de produits visqueux, un melangeur de 
ce type se compose de plusieurs elements de melange decales de 90° les 
uns par rapport aux autres et fixes dans un tube. Selon les caracteris- 
tiques de l’application, les elements sont soudes definitivement a chaque 
extremite du tube ou fixes par brasage. 

Les lames croisees disposees transversalement par rapport a l’axe du tube 
decoupent le flux des constituants et le repartissent sur toute la section 
du tube. Le nombre de couches produites (et par consequent l’homogeneite 
qui depend du nombre d’elements melangeurs) augmente rapidement et 
peut se calculer avec l’expression : 

n = 2 N (6.4) 

avec n le nombre de couches et N le nombre de melangeurs statiques. 
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Par exemple, apres une vingtaine de rotations dans un tube de 50 mm, la 
couche a une epaisseur de 0,05 pm et on atteint ainsi l’echelle moleculaire. 
Du fait de la rotation interne, le fluide est continuellement renouvele 
sur la surface du tube. La vitesse le long de cette surface est environ 50 % 
superieure a la vitesse axiale moyenne, ce qui augmente considerable- 
ment le nombre de Nusselt et permet de cette maniere d’ameliorer le trans- 
fert thermique d’un facteur 3. 

La presence des obstacles provoque une perte de charge supplementaire. 
Afin de determiner la perte de charge on utilise un coefficient de frotte- 
ment modifie permettent de calculer A p a partir de celle du tube vide : 

A p = Kr d J (6-5) 

ou A. ms est dependant de Re et de la forme du melangeur statique : 

- pour Re < 50, la valeur de A. ms varie de 4,4 a 6,5 ; 

- pour Re >2 000, A. ms se situe entre 14 et 31. 

Lorsqu’on connait le debit et la viscosite des produits vehicules, on peut 
determiner a l’avance la perte de charge du melangeur et adapter sa lon- 
gueur ou son volume, voire les deux a la fois, aux conditions existantes. 
Les constructeurs ( Kenics , Sulzer) proposent des modules qui se mettent 
en serie a l’interieur de la canalisation, en nombre plus ou moins grand 
(figure 6.4). 
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La perte de charge doit etre compensee par des dispositifs de refoule- 
ment (vis d’Archimede, doseurs). Si les matieres melangees n’ont pas un 
ecoulement newtonien, il faut tenir compte de l’influence du taux de 
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cisaillement sur la viscosite. De ce fait, le champ d’application de ces 
melangeurs est bien delimite. Ils sont particulierement indiques pour 
effectuer les operations de base suivantes : 

- melange et homogeneisation de liquides et de masses en fusion 
(fluides et tres visqueuses) ; 

- dispersion de liquides insolubles entre eux; 

- melange de gaz, de mousses et de liquides ; 

- chauffage et refroidissement de produits visqueux avec melange simultane. 

6.4 Melangeage par dispositifs 
mecaniques rotatifs 

6.4.1 Generates 

Les dispositifs mecaniques de melangeage portent le nom d’agitateurs 
rotatifs, leur utilisation tres repandue, concernant surtout le melange des 
liquides, est due aux nombreuses possibilites relatives a la vitesse de 
rotation et au type de circulation induite. 

L’agitateur rotatif est constitue d’un mobile d’agitation monte sur un 
arbre auquel un moteur imprime un mouvement de rotation. Le role du 
mobile est de transferer l’energie mecanique fournie en energie cine- 
tique du liquide. Les inegalites entre les vitesses locales engendrent des 
contraintes de cisaillement plus ou moins intenses dans le fluide, 
notamment au voisinage du mobile. Ces contraintes dependent de la 
vitesse de rotation du mobile, de la forme et des dimensions relatives du 
recipient et du mobile. 

Le melange de la masse de fluide peut avoir lieu a la pression atmosphe- 
rique, sous vide, ou meme a des conditions de surpression. 

La forme constructive (figure 6.5), le nombre des dispositifs et leur disposi- 
tion sont fonction de la viscosite des produits a melanger ainsi que d’autres 
particularites du processus se deroulant simultanement avec l’agitation. 
Les agitateurs mecaniques peuvent se classer d’apres : 

- la forme constructive; on distingue : les dispositifs a pales planes sous 
ses diverses formes, a ancre, a helice, a turbine, les vis d’Archimede ; 
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pales croisees a 90° 
5/6= 1.S0 
6/6=0. 15 
6 / 6 = 1.00 
5/d- 0.15 







cadre 



5/6=2.00 
h/ch 0.20 
6/6=1.50 
5/6= 0.10 
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lame 



5/6=2.00 
6/6= 0.40 
6/at 1.00 







ancre 

5/6=1.02 

/7/G^O.OI 
6 / 6 = 1. 00 
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double ruban helicoidal; 

5/6=1.02 

6 / 6 = 0.01 
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MIG (4 pales) 

5/6=1.43 
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Figure 6.5 - Dimensionnement et configuration geometrique pour les agitateurs des 
milieux liquides pour cuve avec HID = 1 . Les anti-vortex dessines avec ligne en tire indi- 
quent que I'agitateur peut etre utilise dans des appareils equipes ou non d'anti-vortex. 
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- la vitesse de rotation ; en fonction de la vitesse peripherique de rotation 
il existe des agitateurs rotatifs lents et rapides. On utilise principalement 
deux types d’agitateurs rapides : l'helice et la turbine. Pour une pale 
plane de diametre egal a 0,6 fois le diametre de la cuve (d = 0,6 x D), 
on peut atteindre environ 2,10 m/s au bord de la pale, alors que pour 
une helice de diametre d = 0,165 x D, on peut disposer d’une vitesse 
en bout de pale egale a 7,5 m/s ; 

- le type d’ecoulement (circulation) predominant induit dans la masse 
a agiter. 

Les dispositifs mecaniques de rotation sont recommandes pour le melange 
des fluides de viscosite inferieure a 2,5 Pa • s, l’efficacite diminuant sen- 
siblement dans le cas des fluides non miscibles ou tres visqueux. 

6.4.2 Type d'ecoulement et rayon d'action 

L’effet primaire de ces agitateurs est de creer un mouvement de circulation 
(en circuit ouvert pour une installation en continu ou en circuit ferme 
pour une installation fonctionnant en discontinu) a l’interieur de la cuve. 
Cette circulation peut etre axiale (helice ou vis d’Archimede), radiale (tur- 
bine) ou peripherique (ancre). 

L’ agitation a flux axial donne naissance a une vitesse dirigee parallele- 
ment a l’axe de l’agitateur tournant (souvent confondu avec 1’axe de la 
cuve). Les directions des vitesses sont alors de sens contraires au voisi- 
nage de 1’axe et de la paroi. 

L’ecoulement radial est produit par les agitateurs de type turbines, les 
vitesses radiales etant situees dans des plans perpendiculaires a l’axe de 
l’agitateur. A chaque instant, elles sont centrifuges dans certaines regions, 
centripetes dans d’autres. 

Les vitesses tangentielles sont tangentes a une circonference centree sur 1’axe 
du rotor. Leur valeur absolue est proportionnelle a leur frequence de rota- 
tion autour de l’axe et au rayon de la circonference qu’elles decrivent. 
Pour realiser un melange dont la phase dispersante (phase continue) au 
moins est liquide, l’agitation mecanique developpe deux actions : 

- une action de pompage dont le resultat est un macromelange, 

- des actions de turbulence et de cisaillement qui assurent le microme- 
lange, c’est-a-dire la mise en contact intime des produits a petite echelle. 
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Le critere determinant du regime d’ecoulement du fluide dans la cuve 
est le critere de Reynolds : 

Re md = n,d 2 p/\i (6.6) 

ou w = n r d Re etant non dimensionnel, on doit prendre la meme unite de 
temps pour n r et p. On considere : 

-Re < 10 pour un ecoulement laminaire; 

- 10 < Pe < 10 000 pour un ecoulement transitoire; 

- Re > 10 000 pour un ecoulement turbulent. 

Le rapport D/d et h (distance entre le fond de la cuve et le premier element 
de l’agitateur) dependent du type de mobile. II est permis de monter plu- 
sieurs mobiles rapides sur le meme arbre si la distance entre deux elements 
voisins depasse le diametre d decrit par l’extremite du mobile. La condi- 
tion pour le montage de plusieurs dispositifs de melange est H a 1,3 D. 
L’entralnement du fluide dans un mouvement de rotation autour de l’axe 
de Fagitation est generalement inevitable. Pour reduire Famplitude de ce 
mouvement d’ ensemble du fluide et eviter la creation d’un vortex on peut : 

- excentrer l’arbre, 

- disposer l’arbre sous un certain angle par rapport a la verticale, 

- completer l’appareil avec des contre-pales ( anti-vortex ou baffles). 

Pour rendre la circulation (vitesse) axiale plus efficace, on met parfois en 
place un cylindre directeur autour du mobile (tube de tirage). 

Les chicanes verticales sont disposees de fagon equidistante sur la cir- 
conference du recipient; on en recommande trois ou quatre pour un 
diametre de cuve D < 6 m et six pour D > 6 m. La largeur des pales anti- 
vortex 6 est comprise entre 0,05 D et 0,12D, etant fonction de la viscosite 
du melange. 

6.4.3 Types d'agitateurs rotatifs 

■ Agitateurs a pales 

Ils sont utilises pour Fhomogeneisation des liquides, pour maintenir en 
suspension dans un liquide un solide tres fin ou encore pour malaxer les 
pates. Le dispositif est constitue par un arbre vertical sur lequel sont 
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montees des lames plates, quatre ou six, droites, courbees ou inclinees 
en forme de Z ou 2. Dans le cas des agitateurs a pales, Taction locale de 
melange, qui constitue la composante principale de T operation, se mani- 
feste sensiblement a des vitesses de rotation elevees. L’inclinaison des 
pales de 30 a 45° par rapport a Taxe ou la presence des chicanes verticales 
ou horizontales permettent une amelioration de cet effet local en creant 
une turbulence supplemental suite a la modification de la vitesse en 
norme et direction. 

Le dispositif a pales caracterise par un diametre d grand et une vitesse de 
rotation reduite assure un effet de circulation eleve et des gradients de 
vitesse petits; si d est petit et n r assez important, on dispose de gradients 
de vitesse eleves et d'une capacite de circulation reduite. D’une fagon 
generale, ces agitateurs tournent a une vitesse moderee. 

■ Agitateurs a helices et helicoides 

Ils sont utilises pour Tagitation des liquides. La direction preponderante 
de Tecoulement est parallele a Taxe de Thelice. Si Tagitateur est vertical, 
le liquide circule le long de Taxe dans un sens et le long des parois dans 
Tautre. Les trajectoires s’incurvent d'une part au fond de la cuve, et 
d’autre part au-dessus du mobile et avant d’atteindre la surface libre, 
pour assurer la continuite de Tecoulement. Une helice repartit son debit 
sur toute la surface balayee par les pales. Dans des plans normaux a Taxe 
de Thelice les vitesses varient du pied de la pale a son extremite mais res- 
tent cependant assez proches de la vitesse moyenne. Les contraintes de 
cisaillement des helices sont generalement moindres que celles provo- 
quees par d’autres types de mobile. 

■ Agitateurs a turbines 

Elies engendrent une vive agitation dans leur voisinage, la vitesse du 
liquide ayant une composante radiale et une composante tangentielle. 
Assimile a un jet, Tecoulement se partage en deux; le liquide longe la 
paroi de la cuve avant de revenir sur Taxe, une partie au-dessus du plan 
contenant la turbine et une partie en dessous. Une turbine radiale 
refoule une lame fluide dont Tepaisseur est de Tordre de la hauteur des 
pales. Les contraintes de cisaillement induites sont importantes, parce 
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que l’epaisseur du jet est petite et parce que la vitesse est elevee par rapport 
a celle du liquide environnant. 

6.4.4 Puissance depensee 

On peut montrer par l’analyse dimensionnelle que l’energie fournie par 
un agitateur a une masse de fluide (peu ou moyennement visqueux) est 
une correlation de deux nombres sans dimensions, a savoir : 

Re = p n r d 2 /\i et Fr = n r 2 d/g (6.7) 

La puissance E que devra posseder le moteur electrique entrainant l’agi- 
tation fait apparaitre un nombre sans dimension, N p le notnbre de puissance 
(ou le nombre de Newton) : 

N p = E/pn/d 5 (6.8) 
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On peut encore ecrire : 



N p = CRe a Fr b 



(6.9) 



ou : 

i| , = N P /Fr b = CRe a (6.10) 

avec t|> le facteur de puissance. 

Pour une cuve equipee de contre -vortex, l’influence des forces de gra- 
vite est negligeable et b tend vers 0. Le facteur de puissance ne depend 
done plus que du nombre de Reynolds (figure 6.6). C’est le cas rencon- 
tre le plus souvent dans la pratique. La formule indique que pour four- 
nir la meme energie par unite de volume de masse a agiter, il faut 
tourner beaucoup plus vite dans un petit appareil que dans un gros. 



6.4.5 Temps de melange 

Le debit de pompage definit la quantite de liquide traversant l’aire balayee 
par le mobile d’agitation par unite de temps. Les vitesses importantes de 
ce flux entrainent de proche en proche les couches voisines, engendrant 
le debit induit dont l’intensite depend de la configuration geometrique 
de l’equipement d’agitation. 

La duree de melange est proportionnelle au rapport entre le debit de 
pompage engendre par un agitateur et le volume utile de la cuve. Cette 
duree n’a de signification que si un degre d’homogeneisation est impose. 
II est done possible d'ecrire : 



L mel 



v„ 



K_ t 

N C n r 



( 6 . 11 ) 



avec N c = GJn r d 3 ( nombre de debit) un coefficient de pompage caracteri- 
sant le debit de pompage et par consequent l’effet d’homogeneisation lie 
a la mise en mouvement du fluide par le mobile, et d le diametre caracte- 
ristique du mobile (en m). 

La duree de melange depend, d’une part, des proprietes physiques des 
liquides (notamment de la viscosite) et, d’autre part, des caracteristiques 
geometriques et cinematiques des dispositifs d’agitation (rapport hauteur/ 
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diametre de la cuve, nombre de pales anti-vortex, type et position relative 
dans la cuve de l’organe tournant, frequence de rotation). 

Le produit de la frequence de rotation n : par la duree de melange definit 
le nombre de melange : 

N mel = n r t md ( 6 - 12 ) 

qui est a peu pres constant pour un systeme donne, si l’on opere en 
regime turbulent. Ce critere est essentiellement fonction de Re (et done 
de la viscosite). Pour des turbines ou helices marines N, est compris 
entre 20 et 100. 

La valeur obtenue pour le groupe n r t mel d V V u , proportionnelle au nombre 
de recirculations du fluide dans le volume total V u , serait situee entre 2 et 3. 
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Figure 6.7 - Duree de melange en fonction : 
a) de la vitesse de rotation du mobile; b) de la puissance necessaire. 
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Le temps de melange dont il etait question j usque-la concerne des appareils 
fonctionnant en discontinu. Pour un systeme travaillant en continu, le temps 
de melange sera generalement inferieur a celui obtenu en cuve fermee. 
Les figures 6. 7. a et 6.7.b montrent que la duree de melange est depen- 
dante de la vitesse de rotation du mobile et de la puissance depensee. 

La technique de base pour la mesure de la duree de melange est l’obser- 
vation de revolution d’une propriete du fluide apres avoir introduit dans 
le systeme une perturbation. Les principals methodes de mesure utili- 
sees sont : 

- la methode colorimetrique, qui permet l’observation d’un changement 
de coloration apres avoir introduit dans la cuve un indicateur colore ; 

- la methode thermique, qui, a l’aide des thermocouples, suit revolution 
de la temperature en fonction de temps ; 

- la methode des traceurs, qui consiste a disseminer a l’interieur du 
fluide de petites particules et ensuite a observer l’homogeneisation de 
la concentration ; 

- la methode conductimetrique, fondee sur la variation de la conducti- 
vity electrique de la masse fluide dans laquelle on a injecte une petite 
dose d’un electrolyte fort (H 2 S0 4 ). 

6.4.6 Transfert de chaleur 

Les transferts thermiques vers ou hors de l’appareil de reaction sont dans 
la majorite des cas preponderants pour de nombreuses operations, et 
l’agitation mecanique du milieu liquide reactionnel stimule ces echanges 
de maniere intense. 

Le flux de chaleur transfere est donne par l’equation commune a tout 
transfert thermique : 

Q = k s SAT m (6.13) 

avec A T m la difference entre la temperature moyenne de la paroi metal- 
lique et la temperature moyenne du milieu agite (en °C) ; et dans 
laquelle le coefficient d’echange global s’exprime par : 

1/fe, = (1/a,.) + (6A) + (l/a e ) (6.14) 
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avec a ; le coefficient d’echange thermique par convection liquide - paroi 
(en W/m 2 • K) ; a e le coefficient d’echange thermique par convection paroi 

- Jluide caloporteur (en W/m 2 • K); 6 l’epaisseur de la paroi metallique 
(en m) ; X la conductivity thermique (en W/m • K). 

L’agitation mecanique uniformise les temperatures dans la masse du liquide 
agite permettant ainsi une amelioration du coefficient a, dont l’influence 
est generalement preponderante. 

Si le nombre de Reynolds est superieur a 200, le coefficient a, se determine 
a partir de l’ equation de Nusselt : 

Nu = C, Re Pr (p/p ( ,)" (6.15) 

ou n, pour chauffage et refroidissement, aura les valeurs 0,14, 0,18 et 0,24. 
La constante C t depend des conditions operatoires, des proprietes phy- 
siques des produits brasses ainsi que du type de mobile utilise et de 
l’existence d’anti-vortex : 

- pour cuves sans pales anti-vortex, C 1 varie de 0,35 a 0,40; 

- pour cuves agitees - courant axial (propeller), Cj = 0,50; 

- pour cuves agitees - courant radial (cadre et turbine), Cj = 0,75 - 0,80. 

6.4.7 Vitesse critique d'un agitateur 

Quel que soit le type de montage de l’agitateur, il existe une vitesse critique 
qui le soumettrait a des contraintes elastiques liees au phenomene de 
frequence de vibration propre de la ligne d’arbre equipee de ses organes 
d’agitation. 

A cette frequence de vibration naturelle, l’amplitude des vibrations est 
telle que l’arbre peut se rompre. II importe de choisir les dimensions de 
l’ensemble de l’equipage mobile de telle sorte que les vitesses effectives de 
rotation s’eloignent de la zone incertaine qui encadre la vitesse critique cal- 
culee. La plupart des equipements industriels d’importance travaillent en 
dega de cette zone, soit en regime hypocritique. Le fonctionnement en regime 
hypercritique doit etre reserve a des cas particuliers soigneusement etudies. 
On estime qu’un ensemble d’agitation prealablement equilibre doit tour- 
ner a une vitesse telle que : 

N<N cr ouN> 1,3N„ (6.16) 
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7 • FRAGMENTATION DES SOLIDES 



7.1 Generates 

La fragmentation mecanique (ou comminution) regroupe l’ensemble des opera- 
tions ayant pour but de realiser, grace a des actions mecaniques appropriees, 
la division d’une masse solide en fragments de dimensions maximales 
determinees et ainsi augmenter la surface de particules solides, ou encore, 
la reduction jusqu’a un plus petit calibre d’un ensemble deja fragmente. 
L’objectif principal du broyage est la production de particules ayant une 
caracteristique granulometrique donnee, exprimee par le pourcentage de 
particules plus petites qu’une certaine dimension ( finesse) ou par la sur- 
face specifique. 

Dans l’industrie chimique, on est souvent conduit a fragmenter les solides, 
au choix : 

- avant de les faire entrer en reaction pour faciliter la manutention ; 

- pour augmenter la reactivite vis-a-vis du processus ou de les faire pas- 
ser en solution (les solides reagissent ou se dissolvent d’autant plus 
rapidement que leur surface specifique est plus grande; cette surface 
augmente par fragmentation) ; 

- au moment ou on les fait entrer en reaction (dosage, homogeneisation) 
ou lorsqu’on les melange entre eux; 

- ou au contraire a la fin du processus de fabrication, pour leur donner 
la forme pulverulente sous laquelle ils doivent etre vendus (condi- 
tionnement). 

Par exemple, dans les cimenteries, l’objectif est la production de sur- 
face specifique, pour obtenir soit une bonne reactivite de clinkerisation 
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pour les materiaux crus, soit une resistance mecanique specifiee pour 
le ciment. 

Dans Findustrie miniere, le concassage vise principalement a faciliter la 
manutention du minerai et a le preparer pour la fragmentation ulte- 
rieure, tandis que le broyage vise a liberer les mineraux de valeur de la 
gangue afin que la separation des mineraux devienne techniquement et 
economiquement faisable. 

Le taux de reduction se definit comme le rapport des dimensions des par- 
ticules avant et apres fragmentation. Les dimensions des particules que 
Ton prend comme references peuvent etre, soit les dimensions 
moyennes des particules, soit celles des plus grosses particules, soit 
encore celles correspondant a l’ouverture du tamis qu’une quantite 
determinee (par exemple 80 a 85 %) du produit non broye et du pro- 
duit broye peut traverser. 

7.1.1 Methodes de fragmentation 

Selon les dimensions des morceaux du produit initial, le taux de reduction 
a atteindre et la durete de la matiere, F operation est realisee par concassage, 
par broyage, par pulverisation, par micronisation ou par disintegration. 
La fragmentation couvre une gamme d’operations dont la terminologie 
habituelle est definie ci-apres : 

- le concassage consiste en la fragmentation de corps assez durs en mor- 
ceaux de 2 a 20 mm ; 

- le broyage conduit a la production de particules de diametre compris 
entre 0,1 et 2 mm; 

- la pulverisation des matieres dures conduit a des particules de diametre 
inferieur a 0,1 mm; 

- la micronisation produit des particules de diametre proche du micron; 

- la disintegration est la reduction des dimensions de matieres tendres agglo- 
merees ou fibreuses. 

Le terme de broyage est couramment utilise pour denommer Fensemble 
des operations de fragmentation des solides assez durs ; il englobe done 
les termes qui viennent d’etre definis ci-dessus. Le mot « broyage » 
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permet cependant de definir avec une certaine precision la nature de 
l’operation en le faisant suivre d’un adjectif approprie. C’est ainsi que le 
« broyage grossier » equivaut au concassage, le « broyage fin » a la pulve- 
risation, et le « broyage ultrafin » a la micronisation. 

Du point de vue pratique, l’aptitude a la fragmentation d’une matiere est 
caracterisee, outre sa granulometrie de depart, par la durete, la compacite et 
la friabilite (resistance a la compression, a la flexion, au choc). 

La durete d’un compose se definit par rapport a la durete d’un autre 
compose : un solide est plus dur qu’un autre s’il le raye et s’il n’est pas 
raye par lui. Mohs a ainsi defini une echelle qui porte son nom, allant de 1 
a 10, constitute a partir de mineraux allant du moins dur (talc) jusqu’au 
plus dur (diamant). La durete conditionne l’usure et done la duree de vie 
du materiel. 

La friabilite se definit par la facilite avec laquelle une substance peut etre 
brisee par percussion. II n’y a pas de rapport entre durete et friabilite; par 
exemple, les matieres plastiques ne sont, en general, ni dures ni friables, 
le charbon est tendre et friable, le diamant est tres dur et assez friable. 
L ’.indice de Hardgrove exprime la friabilite en fonction de la masse du pas- 
sant a travers une maille de 200 mesh (le mesh, sans dimension, represente 
l’ouverture de maille des tamis; norme NEX 11-508). 

7.1.2 Modes d'action 

La fragmentation des solides est realisee au cours d’ operations mecaniques 
qui, selon la nature de la matiere et le type d’appareil utilise, font appel a : 

- la compression, notamment dans le concassage ; 

- la percussion (ou choc), surtout dans la pulverisation, mais aussi dans 
le broyage moyen ou fin ; 

- l’attrition ou abrasion (usure par frottement) dans le broyage moyen 
ou fin de produits tendres; 

- le cisaillement; 

- l’arrachement, notamment pour les matieres molles. 

Ces divers modes d’action peuvent etre mis en oeuvre seuls ou simulta- 
nement. Pour les substances tres dures, la compression et la percussion 
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sont tres efficaces. Pour les substances friables, le processus par cisaille- 
ment est preferable. 

Les particules formees par cisaillement ont des formes tres irregulieres, 
tandis que celles formees par attrition sont plus regulieres. Neanmoins, 
on peut dire qu’en general les particules obtenues par broyage ont des 
grosseurs variables et des formes plus ou moins irregulieres. La defini- 
tion de leurs dimensions est done imprecise. Pour avoir un sens, la defi- 
nition de la particule moyenne doit etre bien precise, et le pourcentage 
de grains correspondant a cette dimension doit etre evalue par des 
methodes bien determinees. 

Les particules obtenues sont d’autant plus eloignees de la forme sphe- 
rique, et de dimensions d’autant plus differentes que le taux de reduc- 
tion est plus important. Par ailleurs, le debit des broyeurs diminue 
lorsque le taux de reduction augmente, car il faut alors augmenter le 
temps de sejour des particules dans le broyeur. 

Le taux d’humidite acceptable depend du type de broyeur et du degre de 
finesse recherche. Plus cette finesse est grande, plus les exigences quant 
a la siccite du produit sont elevees. 

Puisque le sechage est une operation onereuse et difficile, le broyage 
humide est realise uniquement si : 

- le produit a fragmenter est deja sous forme de suspension; 

- le produit final est souhaite sous forme de suspension ; 

- le produit a traiter est finement divise et presente une tendance a l’agglo- 
meration; 

- la matiere est explosive ou toxique. 

Les proprietes abrasives de certaines particules conduisent a une usure 
rapide des pieces et des revetements des broyeurs. II faut tenir compte de 
la presence eventuelle de quantites meme minimes de produits durs ou 
abrasifs dans des solides faciles a broyer, cette presence pouvant modifier 
fortement les performances de l’appareil notamment du point de vue de 
la duree de vie des parties broyantes. 

Le broyage est utilise essentiellement dans les industries cimentiere, 
minerale, du charbon, chimique et l’industrie cerealiere. 
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7.2 Conditions et techniques de broyage 

7.2.1 Broyage discontinu ou continu 

Le broyage peut etre conduit de deux manieres bien distinctes, en discon- 
tinu ou en continu. 

Dans le premier cas, la charge introduite dans la machine y demeure 
jusqu’a ce qu’elle atteigne le degre de finesse desire. La capacite d’un 
broyeur fonctionnant en discontinu est faible et Ton n’opere ainsi que 
pour de petites quantites de matieres. 

Lors du broyage en continu, l'alimentation s’effectue a une vitesse telle 
que la matiere parvient a la finesse voulue pendant la traversee de 
l’appareil. Le soutirage etant continu, la duree de sejour dans le broyeur 
est relativement courte. On reduit ainsi la formation inevitable de pro- 
duits trop fins. Mais dans le produit soutire se trouve toujours une cer- 
taine proportion de matiere insuffisamment reduite. Cette derniere est 
separee (par tamisage ou par selection au moyen d'un fluide) et elle est 
recyclee. 

7.2.2 Calibrage 

La fragmentation des particules est aleatoire, car elle depend largement 
de la probability d’impact entre corps broyants et particules, ou de la 
friction abrasive entre particules ou entre particules et corps broyants. Le 
produit obtenu contient alors un large spectre de dimensions de parti- 
cules. II est done habituel de coupler les broyeurs a des unites de classifi- 
cation par dimensions (hydrocyclones ou tamis vibrants) pour obtenir 
un produit mieux calibre. 

Un broyeur ne peut en une seule passe pulveriser completement le 
materiau entrant. II faut done proceder a une separation et a un recy- 
clage, ou encore laisser stagner le produit non conforme a l’interieur du 
broyeur jusqu’a l’obtention du resultat desire, en n’extrayant de la 
machine (par un courant d’air dose) que les seuls produits ayant atteint 
la finesse souhaitee. 



123 




7 • Fragmentation 


7.2 Conditions et techniques 


des solides 


de broyage 



7.2.3 Circuit ouvert ou ferme 

Enfin, on doit rappeler la distinction entre broyage en circuit ouvert (pro- 
duits passant une seule fois dans un broyeur donne) et broyage en circuit 
ferme (produits controles des leur sortie du broyeur avec retour a l’entree 
de ce dernier des fragments insuffisamment reduits). 

■ Circuits ouverts 

Dans les circuits ouverts, le produit du broyeur constitue aussi le pro- 
duit du circuit. Dans ce type de circuit sans classificateur, on ne peut 
regler la granulometrie du produit qu’en agissant sur les variables d’entree 
du broyeur. Le debit d’alimentation doit etre assez faible pour assurer aux 
particules un temps de sejour dans le broyeur qui permette d’eliminer les 
plus grosses particules, mais cela peut donner lieu au surbroyage d’autres 
particules. En general, on obtient des repartitions granulometriques de 
grande dispersion et une utilisation non optimale de l’energie de broyage. 

■ Circuits fermes 

Dans les circuits fermes, le materiau de dimensions convenables est 
immediatement retire du circuit par un classificateur alors que les mor- 
ceaux grossiers retournent au broyeur ( charge circulante). 

7.2.4 Broyage humide ou sechant 

Un taux d’humidite inferieur a 3 ou 4 % peut favoriser le broyage, tandis 
qu’un taux compris entre 5 et 50 % est surement defavorable. II y a alors 
risque de formation de pates, et de blocage du broyeur (bourrage). Si le 
taux d’humidite se trouve entre ces limites, soit on seche ou on effectue 
un broyage sechant, soit on ajoute de l’eau pour depasser le taux de 50 %; 
on effectue ainsi un broyage humide. Ce broyage peut etre facilite en ajoutant, 
pour moins de 1 % de la masse totale, certains phosphates ou silicates. 
Dans certains cas, il est possible d’utiliser des adjuvants de pulverisation 
(produits qui facilitent le broyage a sec, lorsqu’ils peuvent etre ajoutes 
sans inconvenient; 0,03 a 0,07 % de sels de triethanolamine, ou sels de 
calcium en solution aqueuse a 10 ou 15 %; le sel est ensuite elimine par 
lavage a l’eau). Le charbon, le graphite peuvent egalement etre utilises. 
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7.2.5 Additifs de broyage 

Lors d’operations de broyage ultrafin en voie humide dans un broyeur a 
billes, la fluidite du milieu joue un role tres important dans le transport 
des particules a l’interieur de la chambre de broyage. La presence d’addi- 
tifs rend le milieu moins visqueux, ce qui augmente la possibilite offerte 
aux particules d’atteindre les zones de contrainte et augmente de ce fait 
la probability de capture des particules entre les billes. L’ agglomeration des 
fines particules est aussi reduite quand un additif est adsorbe a la surface 
des particules, et en l’absence d’agglomeration, le broyage peut a priori 
s’exercer jusqu’a une taille plus infime : l’energie utilisee pour casser les 
agregats etant utilisee pour fragmenter les particules individuelles. La 
diminution des forces attractives entre particules entraine enfin une 
meilleure dispersion des particules. Ceci a pour effet d’ameliorer l’ecou- 
lement du milieu, d’empecher ou de limiter les effets de colmatage et 
d’accroitre l’efficacite globale du procede. Les additifs utilises pour le 
broyage en voie humide sont essentiellement des polymeres hydrosolubles, 
charges ou neutres ou des copolymeres. La modification du pH de la 
suspension permet sur certains produits de favoriser les repulsions electro- 
statiques en creant une barriere d’energie et de contribuer ainsi a une 
stabilisation electrostatique des fragments fins produits au cours du broyage. 

7.2.6 Taux de reduction 

Le taux de reduction est limite a un rapport de 4/1 pour les concasseurs 
et peut meme depasser 100/1 pour les broyeurs. Ainsi, lorsque le taux de 
reduction a assurer est important, il est necessaire de disposer plusieurs 
types d’appareils en serie. Cela permet non seulement d’optimiser le fonc- 
tionnement de chaque broyeur, mais encore de reduire notablement la 
proportion de fines. En effet, la classification a la sortie du premier etage 
conduit a : 

- un refus a recycler dans ce premier etage ; 

- une fraction principale qui est introduite dans le deuxieme etage; 

- une fraction de produit plus fin, que Ton introduit dans le troisieme etage. 
II n’y a done, en fait de fines inutilisables, que celles qui sortent du der- 
nier etage. Dans le cas de broyage a etage, on parle de preconcassage, de 
concassage, de broyage primaire, secondaire... 
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7.2.7 Consommation energique 



On ne dispose pas d’une relation permettant de calculer d’une maniere 
satisfaisante l’energie qu’il faut reellement depenser pour effectuer un 
broyage donne. Ce qui est certain, c’est que l’operation de broyage a un 
tres faible rendement energetique (de l’ordre de 1 %), et que cette ener- 
gie croit proportionnellement a la surface nouvellement creee dans la 
matiere fragmentee. 

La puissance mecanique necessaire a augmenter de dX la dimension ini- 
tialeX d’une particule s’ecrit : 



ou : 



AE = C_ 
dX X" 



(7.1) 



• E est le travail de reduction de la matiere a fragmented proportionnel a 
l’augmentation de surface ; 

• C et n sont des constantes dependant du type et de la dimension du 
produit a broyer, ainsi que du type d’appareil. 



Rittinger propose une relation pour le calcul du travail E des concasseurs 

(« = 2 ): 

E = K r [( 1/X 2 ) - (1/Xj)] (7.2) 



avec : 

• K r la constante de Rittinger ; 

•X, etXj les dimensions moyennes des particules a l’etat final, respecti- 
vement initial. 



Cette relation est verifiee pour toute une gamme d’operations de broyage. 
Bond, suite a la correlation de certaines donnees experimentales, propose 
l’expression suivante pour de grandes quantites de produit (equation 7.1 
avec n = 1,5) : 



E = K b 



~ 1 
-Xf 



1 

xf- 



dans laquelle K B est la constante de Bond. 



(7.3) 
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Afin d’utiliser la relation (7.3), Bond propose un indice energetique defini 
comme l’energie consommee en kilowattheures par tonne (kWli/t) pour 
arriver a la reduction totale de la matiere consideree (80 % en poids passant 
au tamis de 100 |tm), depuis une dimension initiale theoriquement infinie. 

7.3 Appareillage 

De nombreux appareils ont ete developpes, en fonction plutot d’une 
longue experience pratique que d’une theorie scientifique coherente. 

Les facteurs determinants dans le choix d’un equipement de fragmenta- 
tion des solides sont : 

- les dimensions (finesse) des matieres a diviser; 

- les fonctions requises (fragmentation, fragmentation et classification, frag- 
mentation et sechage) ; 

- la distribution des particules formant le produit; 

- la capacite de debit en tonnes par heure (t/h) ; 

- l’usure et la maintenance de l’equipement; 

- les proprietes de la matiere : durete, abrasivite, adhesivite, inflammabi- 
lite, toxicite, densite ; 

- le taux d’humidite. 

Les broyeurs sont des appareils travaillant souvent dans des conditions 
dures, et qui par suite sont robustes et entrames par des moteurs puis- 
sants. Ils component parfois un volant d’inertie et presentent l’inconve- 
nient d’etre assez bruyants. Les parties de l’appareil utilisees pour le 
broyage sont revetues d’un blindage en acier dur qui doit pouvoir etre 
remplace facilement. 

7.3.1 Classement des appareils 

II est possible de classer les appareils en cinq grandes categories, en fonc- 
tion de leur mode d’action sur les matieres traitees (nature des forces 
qu’ils mettent en oeuvre) : 

- appareils operant par ecrasement (compression lente ou compression 
avec choc modere) : concasseurs a machoires, giratoires, a cone giratoire, 
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a cylindres, broyeurs a meules, broyeurs a cylindres lisses, canneles ou 
dentes ; 

- appareils operant par frottement (rapage) et par friction (attrition) : 
broyeurs a cylindres canneles ou stries, broyeurs a billes, broyeurs a 
cuve vibrante ; 

- appareils operant par percussion : broyeurs a marteaux, broyeurs a 
broches, broyeurs a jet d’air, broyeurs a lits fluidises; 

- appareils operant par cisaillement, hachage ou dechiquetage : broyeurs 
a couteaux, moulins a disques; 

- appareils operant par actions combinees (compression, percussion, 
frottement) : broyeurs a boulets cylindriques et biconiques, broyeurs 
vibrants, broyeurs a barres. 

Le broyage, qui doit etre methodique, c’est-a-dire accompagne d’un triage 
separant les parties qui ont deja atteint la dimension recherchee dans l’appa- 
reil en action, comprend en general trois stades : le degrossissage jusqu’aux 
dimensions d’une noix, le broyage proprement dit jusqu’a la dimension 
d’un grain, et le finissage jusqu’a l’etat de poussiere. Les broyeurs sont 
souvent combines avec des appareils de tamisage, de sorte que le produit 
broye ne sorte de l’appareil qu’apres avoir atteint la finesse voulue. Ces 
appareils sont appeles broyeurs tamiseurs, broyeurs selecteurs, pulverisateurs 
separateurs. 

Dans ce qui suit, nous verrons une description de quelques appareils en 
fonction du type de fragmentation, a savoir la fragmentation grossiere (concas- 
seurs), hi fragmentation fine et ultrafine (broyeurs). 

7.3.2 Concasseurs 

■ Concasseurs a machoires 

Dans les concasseurs a machoires (figure 7.1), le produit a traiter arrive a 
la partie superieure de l’appareil et la fragmentation a lieu entre deux 
plans en forme de V, l’un fixe et l’autre anime d’un mouvement oscillant. 
La machoire mobile pivote sous faction d’un systeme excentrique, 
autour d’un axe situe dans la partie superieure du plan (concasseur a 
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Produit 



Figure 7.1 - Concasseur a machoires : 
a) machoire mobile (oscillante); b) support de machoire; c) bielle; 
d) levier articule; e) articulation de la plaque mobile; 
f) ressort de rappel; g) arbre portant (excentrique). 



double effet), ou bien elle constitue la bielle elle-meme (concasseur a 
simple effet). 

A chaque mouvement de la machoire mobile, la matiere reduite descend 
vers la fente entre les parties inferieures des machoires; l’ouverture de 
cette fente determinant le degre de fragmentation. De forme rectangu- 
laire, l’ouverture ne peut admettre que des blocs dont la plus grande 
dimension est nettement inferieure a la plus petite dimension de la section 
d’entree. Par exemple, on alimentera un concasseur de 500 x 300 mm 
avec des morceaux qui ne doivent pas depasser 250 mm dans leur plus 
grande dimension. Le parametre le plus important dans ce type d’opera- 
tion est Tangle d’ecrasement qui doit etre situe entre 14 et 22° afin que 
les particules restent accrochees par friction aux machoires quand on 
applique la charge. 

■ Concasseurs giratoires 

Les concasseurs giratoires sont, eux, constitues de deux cones emboltes tour- 
nant et oscillant dans une cuve tres robuste. Le cone exterieur est fixe et 
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son sommet est dirige vers le bas. Le sommet du cone interieur mobile 
est dirige vers le haut. Comme les axes des deux cones ne coincident pas 
exactement, le mouvement de precession rapproche et ecarte les parois. 
L’angle entre l’axe du cone et la verticale est d’environ 1 a 3°. L’ouverture 
a une forme annulaire, et un concasseur de 300 mm d’ouverture peut 
admettre des morceaux ayant en moyenne les dimensions 150 x 200 x 
250 mm. 

Le debit d’alimentation est de 35 a 3 500 t/h pour une consommation en 
energie de 0,15 a 0,5 kWh/t pour des particules dont la taille finale (. X 2 ) 
varie de 25 a 250 mm (X \ varie de 150 a 1 800 mm). 

■ Concasseurs coniques 

Dans les concasseurs coniques (figure 7.2), les sommets des deux cones sont 
diriges vers le haut. Le mouvement excentrique du cone mobile, ajoute 
au mouvement circulaire de celui-ci, provoque faction de fragmenta- 
tion par compression sur la paroi fixe. Ces appareils constituent souvent 
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Figure 7.2 - Schema d'un concasseur a cone tete courte : 
a) cone; b) blindage; c) ressort; d) carter. 
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le dernier etage de concassage et peuvent etre regies pour concasser en 
dessous de 1 cm (granulateurs). 

Suivant la forme de la chambre de concassage, il existe le concasseur a 
« cone tete standard » et le concasseur a « cone tete courte ». Cette derniere 
variante presente une chambre dont le profil est moins evase et permet 
des reglages plus serres. 

Le debit d’alimentation est de 10 a 600 t/h pour une consommation en 
energie de 0,4 a 2,2 kWh/t pour des particules dont la taille finale (X 2 ) 
varie de 5 a 40 mm (Xj = 25 a 300 mm). 

■ Concasseurs a cylindres 

Dans les concasseurs a cylindres (figure 7.3), le materiau est introduit entre 
deux cylindres horizontaux et paralleles d’acier tournant en sens 
opposes; l’un des cylindres tourne sur paliers fixes, l’autre etant monte 
sur des paliers pouvant glisser horizontalement (maintenus par des res- 
sorts) afin de permettre l’ecartement des cylindres qui peut etre ajuste 
(finesse du produit) et le passage eventuel d’un morceau tres dur. La sur- 
face cylindrique peut etre lisse, cannelee ou dentee. Le rapport de reduction 
est tres faible, de 1,5 a 2 pour un circuit ferme. 




Figure 7.3 - Concasseur a deux cylindres : 
a) cylindre a support fixe; b) cylindre a support mobile; 
c) dispositif d'ecartement du cylindre; d) dents. 
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II existe une formule (proposee par Blanc) qui donne la production 
horaire du concasseur a cylindres : 

G = 3 600p KwLe (7.4) 

avec G la capacite theorique de production, en tonnes par heure (t/h), p la 
masse volumique du materiau (en tonnes par metre cube : t/m 3 ), K le 
facteur de rendement compris entre 0,2 et 0,35, w la vitesse de rotation 
des cylindres, en metres par seconde (m/s), L la longueur des cylindres 
(en metres), e l’ecartement des cylindres (en metres). 

■ Concasseurs a marteaux 

Les concasseurs a marteaux (figure 7.4) peuvent egalement etre qualifies de 
broyeurs ; un rotor, tournant a grande vitesse, est muni de marteaux qui 
projettent les fragments contre le blindage. Les marteaux, se presentant 
sous differentes formes, sont attaches au rotor par l’intermediaire des pivots. 
Ainsi, en contact avec des gros morceaux tres durs, ils peuvent devier. Le 
diametre des rotors peut atteindre 3 m, pour une production par exemple 
de 1 500 t/h de calcaire. La vitesse peripherique varie de 20 a 50 m/s. 
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Figure 7.4 - Schema d'un concasseur a marteaux articules : 
a) rotor a marteaux; b) grille de decharge; c) support de grille. 
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7.3.3 Broyeurs 

Les broyeurs sont classes selon la nature et la forme des corps broyants. 

■ Broyeurs a meules 

Le broyeur a meules (figure 7.5) est un appareil en general a fonctionnement 
discontinu dans lequel on travaille par charges ; deux grosses roues, gene- 
ralement en fonte, sont appuyees sur une assiette circulaire (piste de 
broyage), contenant le produit a broyer, et entralnee par un arbre vertical. 
D’autres variantes sont le broyeur vertical a billes et le broyeur pendu- 
laire a rouleaux centrifuges. Les meules, au nombre de trois ou six, sont 
suspendues autour d’un arbre tournant et se plaquent contre la paroi 
sous l’effet de la force centrifuge. 




Figure 7.5 - Schemas de broyeurs a meules : a) pendulaires, a rouleaux centrifuges; 
b) vertical a meules et piste rotative; c) vertical a billes et piste rotative. 

■ Broyeurs a boulets 

Le broyeur a boulets (figure 7.6) est constitue d’un cylindre creux (dont les 
dimensions peuvent atteindre jusqu’a 18 m de longueur et 6 m de dia- 
metre), partiellement rempli de boulets (spheres) en acier, et du mate- 
riau a broyer; le cylindre tourne sur lui-meme et le produit est moulu 
sous 1’effet des chocs entre boulets et des boulets contre la paroi. 

Afin d’eviter un surbroyage, qui augmente considerablement la consum- 
mation d’energie, on fait fonctionner le broyeur en circuit ferme sur un 
appareil de classification. Le materiau grossierement fragmente est separe 
dans le classificateur ; la fraction fine est soutiree, tandis que les parti- 
cules grossieres sont reintroduites dans le broyeur. 
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Figure 7.6 - Section verticale dans un broyeur a boulets a trois compartiments : 
a) cylindre avec blindage; b) diaphragme intermediaire avec poussoir; 
c) compartiments; d) tubulure de decharge; e) mecanisme d'entrainement. 



Le facteur essentiel influengant ce type d’appareil est la vitesse critique de rota- 
tion, qui est definie comme la vitesse angulaire minimale de centrifugation 
d’un solide place sur la peripherie du broyeur et soumis aux seules forces 
de la pesanteur et centrifuge (figure 7.7) : 



n 



cr 



42,3 

D l/2 



(7.5) 



avec D le diametre du cylindre. 
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Figure 7.7 - Types de mouvement dans un broyeur a boulets : 
a) en cascade; b) en cataracte; c) centrifuge. 
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L’efficacite devient maximale lorsque la vitesse de rotation est comprise 
entre 70 et 80 % de la vitesse critique. 

Le rapport L/D du cylindre est generalement inferieur a 1,5; si le rap- 
port depasse cette valeur, l’appareil est appele « tube broyeur ». 

Le debit de produit traite peut atteindre 500 t/h pour un dispositif tra- 
vaillant en circuit ferme. 

Des variantes des broyeurs a boulets peuvent comporter plusieurs com- 
partments (habituellement deux ou trois) contenant des corps broyants 
de dimensions differentes. 

■ Broyeurs a barres 

Dans les broyeurs a barres, les corps broyants sont des cylindres en acier. 
La fragmentation y est moins poussee que dans un broyeur a boulets, 
et la distribution granulometrique plus serree. Les dispositifs de ce type 
fonctionnent souvent en circuit ouvert (sans classificateur). Ils ont un 
rapport L/D superieur a 1,5 ; le diametre des barres peut varier de 12,7 
a 5 cm. 

■ Broyeurs autogenes 

Les broyeurs autogenes ( autobroyage ) utilisent comme corps broyants de gros 
fragments du produit a broyer, la fragmentation se faisant par percussion 
et frottements reciproques; 1’ addition de quelques boulets en acier ( broyeurs 
semi-autogene) est toutefois souvent indispensable. 

Le broyage autogene presente deux avantages : 

- consommation reduite en billes d’acier; 

- diminution du nombre d’etages de concassage et de broyage. 

Le diametre de ces appareils, qui travaillent souvent a sec, peut atteindre 
14 m (rapport longueur/diametre de 0,25-0,4) pour un rapport n/n cr qui varie 
de 0,75 a 0,8 et une consommation energetique allant jusqu’a 15 MW. 

7.3.4 Dispositifs a jet d'air 

Les dispositifs a jet d’air (figure 7.8) sont generalement utilises dans le but 
d’obtenir un produit finement divise a partir d’un produit deja broye et 
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lorsque les autres appareils ne donnent pas satisfaction. En effet, la consom- 
mation en energie des broyeurs a jet d’air est extremement onereuse. 
Appele encore pneumatique, le broyage a jet d’air est autogene car U n’y 
a pas de corps broyants. 

Le type a jet d’air en spirale est realise d’une chambre cylindrique plate 
(diametre jusqu’a 800 mm) dont la peripherie comporte des buses qui 
injectent de fair, gaz ou vapeur d’eau a grande vitesse (500 a 1 200 m/s). 
II resulte ainsi un courant en spirale. L’ alimentation en produit a broyer 
dont le debit va de 1 a 50 kg/h se fait frontalement, soit grace a un 
injecteur a gaz, soit par une vis sans fin. Dans la zone centrale de la 
chambre a lieu une selection des particules; les grosses sont dirigees 
par la force centrifuge vers la zone peripherique dans laquelle l’energie 
des jets est maximale et oil s’effectue le broyage. Les particules plus 
fines (moins de 20 pm) sont entrainees par le courant gazeux vers 
l’ouverture axiale d’evacuation. La consommation d’energie varie de 300 
a 3 000 kWh/t. Elle est determinee par le compresseur d’air et le mode 
d’acceleration des particules. La variante a tube ovale combine broyage 
et classification. 



7.4 Criblage 

Le criblage est une operation unitaire qui permet de separer un volume de 
fragments de matiere suivant leur dimension en deux (ou plusieurs) par- 
ties. Pour cela, on utilise une surface perforee ( surface criblante ) qui laisse 
passer les fragments de dimensions inferieures aux dimensions des per- 
forations et qui retient les fragments de dimensions superieures. Le but 
du criblage peut etre assez divers : 

- separer les plus gros fragments avant de les retraiter pour ameliorer une 
fragmentation insuffisante ; 

- eliminer les fractions les plus fines qui peuvent etre genantes ou qui 
peuvent etre traitees separement (agglomeration, par exemple) ; 

- preparer des classes granulometries en vue de repondre a des exigences 
commerciales (granulats, charbon) ; 
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- permettre une meilleure efficacite d’un precede de traitement phy- 
sique (gravimetrie, par exemple) ou physico-chimique (flottation, par 
exemple) par un choix judicieux des tranches granulometries a traiter. 

Compare au tatnisage, le criblage est la classification portant sur des 
granulometries comprises entre 1 et 100 mm et realises avec des cribles 
rotatifs (trommels), des cribles plans a secousses ou des cribles vibrants. Le 
produit alimentant un crible constitue le tout-venant : le criblage permet 
de separer le tout-venant en passant (ou tamisat) et en refus. Le debit d’un 
crible (ou la capacite de criblage) correspond a la quantite horaire mas- 
sique que peut recevoir cet appareil pour une efficacite de criblage deter- 
minee. La maille designe l’ouverture formee par l’entrelacement des fils 
disposes perpendiculairement sur la surface criblante. Un parametre tres 
important caracterisant cette surface est la surface utile de passage par unite de 
surface totale ; elle s’exprime en pourcentage de vide, ou transparence, et 
varie de 20 a 75 % selon la nature des surfaces et la dimension des ouvertures. 
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8.1 Generalites 

Les produits solides sont generalement obtenus sous forme d’une poudre 

cristalline plus ou moins fine. Pour leur transport, leur stockage et leur 

utilisation, on a souvent interet a les employer sous une forme plus com- 

pacte (par exemple le sucre en morceaux) pour de nombreuses raisons : 

- reduction du volume, done des frais de stockage (le compactage 
entraine une augmentation de la masse volumique apparente) ; 

- resolution du probleme de la recuperation des fines particules pro- 
duces notamment lors d’un broyage ; 

- suppression de la poussiere et de tous ses inconvenients qui peuvent 
etre tres importants, notamment sur plan de Phygiene, de la secu- 
rite et de l’environnement, surtout s’il s’agit de produits toxiques ou 
inflammables ; 

- meilleure coulabilite qui permet de rendre plus facile les conditions de 
transport et de manutention et son eventuelle mecanisation, de l’appro- 
visionnement des machines a conditionner; 

- maintien de Puniformite du produit, notamment s’il est forme d'un 
melange heterogene; 

- faciliter le dosage du produit lorsqu’il est utilise par fractions corres- 
pondant a un nombre limite des agglomerats formes (produits alimen- 
taires et pharmaceutiques par exemple) ; 

- repondre a la demande lorsqu’une forme compacte determinee est 
indispensable pour Putilisation (pates alimentaires, bonbons). 
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Les methodes d’agglomeration des poudres peuvent se classer en deux 
grandes categories : celle dans laquelle on n’utilise pas de compression et 
que Ton appelle granulation, c’est-a-dire pas de moyen mecanique pour 
« forcer » les particules a s’agglomerer et a adopter une forme determi- 
nee, et celle dans laquelle au contraire on utilise la compression afm de 
reunir des particules solides d’origine quelconque en augmentant leur 
masse volumique et que l’on appelle le compactage. 

L’action de la pression sur des produits solides pulverulents ou non, avec 
utilisation ou non de Hants, favorise la naissance de fortes liaisons entre 
les particules et permet d’obtenir des solides densities et compacts. 

Cette mise en forme des particules solides fines pour obtenir des formes 
plus compactes est appelee agglomeration. Souvent, l’agglomeration doit etre 
effectuee de fagon a permettre au produit de retrouver assez facilement sa 
forme dispersee initiale. Le produit compacte presente alors une certaine 
friabilite, et peut etre facilement incorpore a son milieu d’utilisation (par 
exemple au caoutchouc s’il s’agit d’agents de vulcanisation, a la terre s’il 
s’agit d’engrais. . .), ou etre dissous dans l’eau ou tout autre solvant s’il doit 
etre mis en solution, ou etre absorbe sans probleme par 1’organisme s’il 
s’agit d’un medicament. Ce resultat est atteint le plus souvent en mettant 
le produit sous forme de granules, spheriques ou cylindriques. Mais on 
fabrique egalement, surtout pour l’usage pharmaceutique, des pastilles, 
des comprimes, des dragees, des vermicelles. . . 

Le compactage peut egalement etre une operation essentielle et obligatoire, 
prohibant toute friabilite, et au contraire exigeant une bonne resistance 
pour l’obtention de produit poreux (comme par exemple des materiaux 
frittes servant de masse filtrante, de masse catalytique, ou bien de sup- 
ports pour catalyseurs). II peut egalement servir a la preparation 
d’articles en materiaux massifs, lorsque ces derniers sont infusibles. 
C’est par exemple le cas pour la preparation du graphite servant a la 
confection des echangeurs de chaleur et autres appareils utilises en genie 
chimique. 

En absence de toute norme specifique aux produits agglomeres, les carac- 
teristiques mecaniques sont mesurees en fonction de chaque utilisation. 
Ainsi, on determine la cohesion des agglomeres par : abrasion, compres- 
sion, choc ou en mesurant la resistance a la rotation dans un tambour. 
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Afin de determiner la porosite residuelle on applique une technique qui 
consiste a injecter, sous pression, du mercure; par pesage on determine 
la quantite ayant penetre dans le materiau. 

Les agglomerations temporaires telles que la precipitation, la precipita- 
tion electrostatique ou le mouillage, ne sont pas traitees dans ce chapitre. 

8.2 Mecanismes d'agglomeration 

8.2.1 Modes d'agglomeration 

Les forces d’attraction entre particules provoquent le processus d’ac- 
croissement et sont essentielles dans la cohesion et la dispersabilite de 
l’agglomerat. 

■ Types d'agglomeration 

Selon la nature des forces de liaison mises en jeu, on classe les modes 
d’agglomeration en 5 groupes differents : 

1. liaisons solides entre particules elementaires ; 

2. agglomeration par des liquides fluides ; 

3. agglomeration par des liquides visqueux; 

4. forces intermoleculaires et electrostatiques ; 

5. enchevetrement. 

□ Liaisons solides 

Les liaisons solides correspondent a differentes methodes d’agglomeration : 
fusion complete, sinterisation, cristallisation par refroidissement de subs- 
tances dissoutes dans un liquide, reaction chimique, collage, considerees 
comme les plus sures et quasi permanentes dans des conditions de pres- 
sion et de temperature stables et determinees. 

□ Liquides fluides non visqueux 

Des liquides Jluides non visqueux peuvent servir de liant intergranulaire entre 
differentes particules grace aux forces capillaires (mouillage). Lagent mouil- 
lant le plus courant est l’eau. Les espaces existant entre les fines particules 
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sont peu a peu remplis par les liquides qui, grace aux forces capillaires, 
maintiennent les particules agglomerees. La force de cohesion est propor- 
tionnelle a la longueur de ligne de contact triple (solide-liquide-air). 

Le boulettage est concerne par ce type de liaison. 

□ Liquides tres visqueux 

L’ agglomeration par des liquides tres visqueux est de deux types : 

- le liant visqueux met en ceuvre de fines couches de liant qui, adherant 
au solide, penetre entre les particules et permet d’obtenir un produit 
plastique ayant la forme souhaitee; 

- l’adsorbant met en jeu des couches minces pouvant adsorber forte- 
ment de l’eau (ou un lubrifiant), ce qui implique d’avoir une transmis- 
sion integrale de l’attraction moleculaire d’une particule a l’autre. 
Generalement, cela ne se produit que localement dans les zones de tres 
forte rugosite. Sous haute pression, c’est le cas du briquetage. 

□ Forces intermoleculaires et electrostatiques 

Les forces intermoleculaires et electrostatiques peuvent agir meme s’il n’y a pas 
de liant entre les particules solides et des efforts peuvent etre transmis 
entre des particules solides. 

- Les forces moleculaires sont representees par des forces de Van der 
Waals, ou encore de liaisons hydrogene; ces forces sont tres faibles et 
ne peuvent se manifester que lorsque les particules sont etroitement 
rapprochees par la pression. 

- Les charges electrostatiques des poussieres resultees par le frottement 
des unes sur les autres assurent une attraction ; la resistance des agglo- 
meres formes est toutefois assez faible. 

□ Enchevetrement 

Certaines particules de differentes formes (plates, filiformes) peuvent 
donner lieu a un enchevetrement par agitation. C’est le cas des textiles. Sous 
l’effet d’une compression et une elevation de temperature, il est possible 
d’obtenir une texture tres resistante, comme pour le feutrage ou le filage. 
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■ Ponts de soudure 

Schubert (Schubert H., 1979) considere la presence ou Pabsence des « ponts 
de soudure » comme le critere essentiel pour le mecanisme d’agglomera- 
tion. Le phenomene de pontage peut se produire soit en phase vapeur 
(ponts fluides), soit au sein de la phase solide (ponts solides). 

Les « ponts solides » apparaissent dans le cas du frittage, des reactions 
chimiques aux points de contact, du durcissement de liant et de la cris- 
tallisation du materiau dissous. 

Les « ponts fluides » sont dus aux forces de capillarite entre les particules 
et le fluide ou le liant a haute viscosite. 

La ou il n’existe pas de « ponts », les forces de Van der Waals represented 
la principale force d’agglomeration. Differents exemples de mecanismes 
d’agglomeration sont illustres par la figure 8.1. 



Avec assemblage des particules Sans pontage 

par pontage 




Sinterisation, reactions 
chimiques 




O Forces de 

Van der Waals 




Liaisons solides, 
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du materiau dissous 




Forces 

electrostatiques 

(isolant) 




Agglomeration 
par des liquides 
visqueux, 
ponts liquides 




Forces 

electrostatiques 

(conducteur) 




Forces de capillarite 



Enchevetrement 



Figure 8.1 - Illustration schematique du mecanisme 
des forces de liaison dans la formation des agglomeres. 
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I Remarque 

Le « pont de soudure » est un mecanisme fonde sur le modele simple de 
deux spheres en contact entre lesquelles peut se developper une zone de 
raccordement. 

8.2.2 Adjuvants d'agglomeration 

Afin de faciliter la preparation des agglomerats on utilise des excipients 
appeles adjuvants. 

Leur choix doit tenir compte : 

- des proprietes du materiau mis en forme : mouillabilite, solubilite, reac- 
tivity avec l’adjuvant, etc.; 

- du procede de mise en forme : temperature, viscosite, pouvoir lubri- 
fiant du liant, etc. ; 

- des proprietes exigees de l’agglomerat : solidite, tenue en temperature, 
dispersibilite, solubilite, resistance a l’abrasion et aux manutentions, etc. ; 
- du prix de revient de la mise en forme. 

■ Lubrifiants 

Les lubrifiants facilitent la transmission des pressions dans la masse de 
particules en cours d’agglomeration en diminuant les collages et les frot- 
tements sur les surfaces des parois de moules et de filieres. Ils doivent etre 
melanges avec les particules de fagon homogene, eventuellement en plu- 
sieurs etapes ou bien par sechage d’une suspension de poudre addition- 
nee de lubrifiant. Les lubrifiants sont utilises essentiellement dans les types 
d’agglomeration employant la pression : briquetage, extrusion, pastillage. 
Les lubrifiants internes (appeles encore regulateurs d’ecoulement ou plasti- 
fiants) sont melanges intimement aux materiaux a agglomerer a une dose 
de l’ordre de 0,5 a 2 %. Ils favorisent, d’une part la coulabilite des parti- 
cules lors du remplissage du moule, d’autre part le rearrangement des 
particules, premiere phase du pressage. 

Les lubrifiants externes sont appliques, par pulverisation ou par projection 
electrostatique, sur les surfaces des filieres et des moules. Ils densifient 
parfois la peau de l’agglomerat, aidant le demoulage, et ils reduisent le 
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frottement sur la surface du moule ou de la filiere et, par la, l’usure de 
ceux-ci. 

Tous les liquides (eau, huile minerale, silicones, etc.) qui peuvent for- 
mer un film continu resistant aux conditions d’agglomeration (tempera- 
ture, pression) reduisent les frottements et peuvent etre consideres 
comme des lubrifiants ; dans la pratique, ils ne sont utilises qu’a froid et 
sous des pressions limitees. 

Les lubrifiants solides (talc, graphite, les stearates, le bisulfure de molyb- 
dene, paraffines) sont utilises dans le cas de pressions elevees (de 1’ordre 
de 10 4 bars). 

■ Liants 

On definit un liant comme une substance de base dans de nombreux 
produits utilises en construction ainsi qu’en genie chimique, ayant la pro- 
priete d’agglomerer des particules entre elles soit par des forces d’adhesi- 
vite, soit par reaction chimique. 

On dispose d’une gamme extremement variee de liants. Parmi les plus 
utilises, on cite : les liants mineraux (argiles, silicates [Na ou K] , ciments, 
gels, aluns, borate de sodium), les liants d’origine vegetate ou animate 
(celluloses modifiees [carboxymethyl, ethylcellulose] , gelatines, sucres 
[melasse, glucose, dextrine, caseine], amidons, gommes, alginates [Na, 
NH 4 , Ca] , pectine, colies, huiles siccatives, alcools gras) et les liants orga- 
niques synthetiques (polymeres [acrylique, uree-formol, polyethylene, 
polystyrene, polyester, polyacetate de vinyle polyacrylate] et cires [paraf- 
fine]). 

Les liants sont des adjuvants qui augmentent les forces de liaison des 
agglomerats formes. On les classe en general en 3 groupes : 

- reactifs chimiques ; 

- liants epais ; 

- liants filmogenes. 



□ Reactifs chimiques 

Ils se solidifient par reaction entre deux constituants du liant, l’exemple 
type etant le ciment. Leur principal inconvenient est la lenteur de leur 
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prise en masse, ce qui peut provoquer le mottage en cours de stockage 
apres agglomeration. 

Les reactifs chimiques (ciments metalliques) ont une composition tres 
differente et leur pouvoir liant tient a la combinaison, avec condensa- 
tion, de magnesie (MgO) et de chlorure de magnesium (MgCL) ; on les 
designe souvent sous le nom de ciments magnesiens. L’efficacite est due 
aux reactions chimiques produites entre les composants du liant ou 
entre le liant et les particules a agglomerer. 

□ Liants epais 

Parmi les liants epais (visqueux) figurent les composes hydrocarbones 
(liants colloidaux) rentrant dans la categorie des goudrons et des bitumes, 
la cire, la paraffine, l’argile, l’amidon, etc. Ils doivent etre emulsionnes, 
dissous ou fondus par la mise en forme et se solidifient par refroidissement, 
rupture d’emulsion ou sechage. 

D’autres liants (argiles, gels, amidon) adherent fortement aux particules 
grace a leur energie de surface elevee. En presence d’eau, ils peuvent 
jouer le role de dispersants. 

Le mecanisme d’action des liants epais est l'enrobage des particules dans 
une matrice plus ou moins continue. La masse de liant a ajouter depend 
des densites relatives du liant et du materiau a agglomerer et peut varier 
entre 2 et 10 %. 

□ Liants filmogenes 

Appliques en solution, en dispersion ou par humidification d’un melange 
a sec, ces liants necessitent un bon melangeage avec les particules et 
interviennent en faible concentration (de l’ordre de 0,5 a 2 % en masse) 
variable avec la quantite du melange, la porosite des particules et leur 
surface specifique. 

Dans le groupe des liants filmogenes on trouve essentiellement de l’eau 
mais aussi la melasse, la bentonite, du glucose, divers silicates, des colles, 
des alcools et divers solvants. Ces liants conferent certaines caracteris- 
tiques specifiques aux produits ; les liants mturels sont par exemple obtenus 
a partir de polysaccharides, d’huiles grasses ou de produits bitumeux. 
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Les Hants naturels modifies dits artificiels derivent de la cellulose, du caout- 
chouc ou des huiles grasses. Les Hants de synthese resultent de la polymeri- 
sation de composes vinyliques ou acryliques, de la polycondensation de 
precurseurs donnant des polyesters, des aminoplastes, des phenoplastes 
ou des silicones et des polyadditions conduisant a des epoxydes ou a des 
polyurethannes. Ces Hants peuvent etre thermoplastiques ou thertnodurcissables ; 
les premiers peuvent etre ramollis par chauffage et durcis par refroidis- 
sement de maniere repetee. Les films obtenus restent sensibles aux sol- 
vants de la resine. Les Hants thermodurcissables sous Taction de la chaleur, 
prennent une structure tridimensionnelle indeformable. Les feuilles obte- 
nues sont alors non fusibles et insolubles. 

Ces Hants sont mis en oeuvre dans un tambour granulateur et granula- 
teur a plateau, par compactage ou par extrusion. 

8.3 Agglomeration sans compression : 
la granulation 

La granulation consiste a transformer en petits grains souvent, des 
matieres generalement pulverulentes pour en faciliter Femploi et la 
conservation. Cette operation est tres employee dans l’industrie des fer- 
tilisants, en pharmacie et dans l’industrie des matieres plastiques. 

8.3.1 Boulettage 

Le boulettage est souvent appel 6 granulation par voie humide, afm de le dif- 
ferencier du briquetage, considere comme une granulation par voie 
seche. Cette technique concerne les melanges solides pulverulents qui 
sont transformes en agregats solides souvent poreux de forme reguliere 
et d’une certaine taille, par exemple de 5 a 50 mm. 

A partir d’une poudre seche, l’agglomeration se fait generalement en 
introduisant dans un appareil equipe d’un systeme d’agitation, d’une part 
la poudre seche, d’ autre part une petite quantite d’un liquide qui est gene- 
ralement de l’eau (de 7 a 30 % en volume). On ajoute souvent au liquide 
de toutes petites quantites d’additifs (solvant approprie ou divers Hants). 
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Lappareil (agitateur ou granulateur) est etudie pour qu’il se forme des agglo- 
merats qui se « nourrissent » progressivement des produits ajoutes et pren- 
nent la forme spherique en roulant et en se frottant les uns contre les autres. 
C’est alors le reglage de la vitesse de l’agitateur et rutilisation d’emotteurs 
servant a detruire les agglomerats trop importants qui permettent de 
moduler le diametre des billes. 

Parmi les nombreux facteurs intervenant dans l’agglomeration par boulet- 
tage, les dimensions des particules et leur distribution jouent un role impor- 
tant. Les particules fines conferent une plus grande resistance aux boulettes 
et il est necessaire d’avoir un minimum de 50 % en dessous de 0,05 mm. 
Les deux granulateurs les plus repandus dans l’industrie sont \e granula- 
teur a tambour et le granulateur a plateau. 

■ Granulateur a tambour 

be granulateur a tambour ou rotatif (figure 8. 2. a) peut atteindre jusqu’a 6 m 
de diametre pour une longueur de 3 a 15 m. Legerement incline, le tam- 
bour tourne a une vitesse de 4 a 70 tr/min. C’est done la longueur du 
tambour qui determine le temps de sejour, en regie generate de 1 a 3 
minutes. Le granulateur a tambour est utilise specialement pour l’agglo- 
meration des engrais et le boulettage des minerais. 

■ Granulateur a plateau 

L e granulateur d plateau (figure 8.2. b) est constitue d’une assiette tournante 
inclinee par rapport a l'liorizontale de 30 a 65°. Le diametre d’assiette 
peut varier entre 1,5 et 6 m pour une vitesse de rotation situee dans la 
fourchette 25-50 tr/min. Le plateau se comporte comme un classeur ou 
les billes les plus grosses se rassemblent dans le bas, d’ou elles s’evacuent 
lorsqu’il y en a un nombre suffisamment grand ayant atteint un certain 
diametre, fonction de divers parametres (inclinaison, vitesse de rotation, 
temps de sejour). On utilise le granulateur a plateau pour agglomerer le 
charbon pulverise, la chaux et le ciment, certains minerais de fer, zinc ou 
plomb, etc. 

Dans tous les cas, le produit agglomere est ensuite seche, puis, eventuel- 
lement, tamise, les fines particules recyclees, les trop grosses renvoyees 
au broyage puis recyclees egalement. 
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Figure 8.2 - Tambour granulateur (a) et granulateur a plateau (b). 



8.3.2 Nodulisation 

La nodulisation ou boulettage a chaud correspond a une agglomeration, sous 
forme de boules plus ou moins grossieres, effectuee simultanement a un 
traitement thermique, generalement en four tournant (assimilable a un 
tambour de boulettage avec chauffage par une flamme dans l’axe). Ce 
traitement thermique est realise a assez haute temperature pour obtenir 
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un debut de fusion, comme un frittage (environ 1 300 °C pour les mine- 
rals de fer et minerals phosphates). La masse peut etre sortie en blocs 
assez grossiers qui sont refroidis, puis broyes et tamises. Les fins elements 
sont remis dans le circuit. Les nodules ont des dimensions qui peuvent 
varier de 3 a 50 mm. 

8.3.3 Agglomeration avec traitement thermique 

Ce type d’agglomeration traite essentiellement les produits fondus ou 
sous forme de solution ou de suspension. Differentes techniques sont 
possibles, parmi lesquelles le refroidissement, le lit fluidise et le prilling 
sont les principals. 

■ Refroidissement (ou ecaillage) 

La solidification d’un liquide est realisee sur une surface refroidie qui 
peut etre un cylindre ou une bande. 

Par le refroidissement du produit etendu sur un tambour, on obtient une 
mince couche de produit solide que Ton broie pour obtenir des ecailles 
ou des flocons. Le refroidissement du tambour (figure 8.3), dont les 
dimensions peuvent aller de 0,1 a 1,0 m pour le diametre et de 0,2 a 2,0 m 
pour la largeur, se fait avec de l’eau. 
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L’ecaillage sur bande utilise une bande sans fin en acier inoxydable. L’ali- 
mentation se fait par coulee pour produire une plaque continue ayant 
jusqu’a 20 mm d’epaisseur ou par depot de gouttes pour obtenir des pas- 
tilles de taille uniforme presentant une bonne coulabilite. Le refroidis- 
sement est realise par pulverisation sous la bande, ce qui permet de maitriser 
le gradient de temperature. La sortie se produit par rupture spontanee de 
la plaque au moyen d’un concasseur ou d’un couteau ecailleur. 

■ Lit fluidise 

Dans le lit fluidise, le grossissement des particules se fait en deux etapes : 
le depot en couches successives de matiere sur les grains deja solidifies 
et le refroidissement de l’agregat densifie. Le temps de passage n’excede 
pas quelques minutes et l’agglomeration augmente avec la finesse des 
particules. 

Le granulateur, d’une conception assez simple, peut combiner l’agglo- 
meration et le sechage en une seule operation (figure 8.4). II existe un 
precede pour la granulation du nitrate d’ammonium par le lit fluidise. 




Figure 8.4 - Granulateur a lit fluidise : a) produit humide; b) gaz de sechage; 
c) produit agglomere; d) recyclage des fines; e) gaz d'echappement. 

■ Prilling 

Le prilling consiste a pulveriser une matiere liquide, portee a quelques 
degres au-dessus de sa temperature de fusion, en haut d’une tour de 
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refroidissement dont la hauteur peut atteindre 60 m. L’ecoulement a 
contre-courant dans de Fair frais (la vitesse ascendante de Fair est de 
l’ordre de 1 a 2 m/s) provoque la solidification des gouttelettes en parti- 
cules spheriques de 2 a 3 mm de diametre. Au moyen de distributeurs 
speciaux, il est possible de realiser Fencapsulage d’une goutte dans une 
autre goutte d’un autre liquide non miscible. 

Dans le cas des liquides visqueux, on laisse tomber les gouttes dans une 
chambre chaude ou elles sejournent assez longtemps afin d’arriver a une 
forme spherique, avant de les introduire dans la tour de refroidissement. 
Un exemple de prilling, dans Findustrie chimique, est la fabrication des 
nitrates et de l’uree avec des capacites de 10 a 40 t/h. 

8.4 Agglomeration avec compression 

La simple mise en forme des poudres dans une matrice ou un moule, 
meme avec application de vibrations, conduit a un amas imparfait des 
grains constituants et laisse persister une porosite plus ou moins impor- 
tante. Afin de reduire cette porosite et augmenter le nombre ainsi que les 
dimensions des surfaces de contact, il est necessaire de soumettre 
Fempilement de grains a une compression. 

L’influence de la pression modifie les proprietes mecaniques des mate- 
riaux de fagon complexe, surtout en ce qui concerne Fextension du 
domaine des deformations plastiques avant rupture. 

L’ agglomeration par compression a d’abord ete mise au point pour les 
produits qu’il n’etait pas possible d’humidifier ou de ramollir par debut 
de fusion ou addition de produits facilement fusibles, ainsi que pour la 
recuperation des fines seches. 

Les operations avec compression regroupent plusieurs methodes diffe- 
rentes enumerees ci-apres. 

8.4.1 Briquetage 

Cette operation s’effectue par compression du produit pulverulent sous 
pression entre deux cylindres, tournant en sens inverse, en ajoutant 
eventuellement des bants, le plus souvent de l’eau. 
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Le compactage par voie seche est reserve aux substances qui ne suppor- 
ted pas la voie humide ou le sechage qui la termine. 

Les machines a briqueter (presses a rouleaux) sont constitutes par deux 
rouleaux (jusqu’a 1,0 m de diametre) presentant des alveoles, et un dis- 
positif hydraulique de mise en pression reglable en cours de marche 
(figure 8.5) qui permettent de transformer des particules heterogenes en 
morceaux (de quelques dizaines de grammes jusqu’a quelques dizaines 
de kg) compacts et resistants, de formes (oeuf, boulet ou coussin) et 
dimensions determinees (15 a 200 mm). Les comprimes et les plaques 
sortant des cylindres sans cavites (lisses) sont ensuite broyes a la taille 
voulue et tamises. 




Figure 8.5 - Presse a rouleaux a alveoles pour briquetage : 
a) tremie d'alimentation par vis a pas variable; 
b) ressort de compression; c) alveoles. 



On distingue le briquetage ; 

- a basse et moyenne pression (de 20 a 200 MPa), sans lubrifiant ni liant; 
utilise pour l’agglomeration des engrais, de certains metaux (Sn, Pb, Al), 
dans l’industrie chimique pour le compactage du chlorure de sodium 
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et d’ammonium et de divers composes organiques (par exemple la resine 
acrylique ou l’anhydride phtalique) ; 

- a pression elevee (entre 200 et 800 MPa) ; 

- sans lubrifiant ni liant, pour le compactage de certains oxydes (Fe, Ti), 
carbonates (Mg, Ca), poudres metalliques, chaux, dolomie, eponges 
metalliques ; 

- avec lubrifiant mais sans liant : coke, charbon, lignite, ferro-alliages, nickel; 

- a chaud : a temperature moderee (inferieure a 250 °C) pour divers plas- 
tiques, le charbon, les sels de Na et K; a temperature elevee (jusqu’a 
600 °C) pour la bauxite, les dechets metalliques. 

8.4.2 Sinterisation ou frittage 

Le but du frittage est d’obtenir a partir des poudres, par un traitement 
thermo-mecanique, un solide plus ou moins dense aux caracteristiques 
physico-mecaniques voulues. 

Dans ce cas, le compactage est destine a provoquer un arrangement propre 
a conduire a une densification maximale d’une poudre a grains calibres 
tres fins (de l’ordre de 1 mm) par un processus de diffusion auxjoints de 
grains sous l’effet d’une elevation tres controlee de temperature. 

La premiere phase consiste a preparer un agglomere, c’est-a-dire une 
briquette obtenue par compression a froid avec ou sans adjonction 
d’autres matieres (liants, fondants, combustibles). 

Dans une seconde phase, l’ebauche ainsi obtenue est chauffee a une tem- 
perature determinee dans des fours speciaux a atmosphere controlee. 
Lair de combustion prechauffe (ou des gaz chauffes entre 800 et 1 300 °C) 
passant a travers la couche formee par le produit a agglomerer (melange 
avec le combustible et depose de fagon reguliere sur une chaine de sinte- 
risation), allume le combustible et chauffe le materiau en assurant une 
fusion tres partielle des particules. 

L’addition de tres fines particules de coke (combustible) dans la charge 
represente environ 4 a 5,5 % de celle-ci ; cette quantite determinant la 
temperature de fusion. 

Excepte la siderurgie qui a ete a l’origine du developpement a grande 
echelle de la sinterisation, on utilise cette technique en metallurgie pour 
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le frittage de certains oxydes et sulfures (Mn, Pb, Ni, Zn), dans l’indus- 
trie des materiaux de construction (production d’agregats legers a partir 
de cendres volantes, argile et schistes bitumineux), la metallurgie des 
poudres, la mise en forme des catalyseurs. 

8.4.3 Pelletisation 

Cette technique, assez semblable a la sinterisation, permet d’augmenter 
la resistance mecanique et thermique des boulettes. Elle se deroule en 
deux etapes : 

- la preparation de boulettes ernes avec egalement l’introduction dans les 
granulateurs de l’eau et eventuellement d’un liant; 

- la cuisson des boulettes crues afin d’assurer la liaison entre les grains par 
fusion de la gangue et par la reaction entre divers oxydes du minerai, 
conferant ainsi une excellente resistance a l’ensemble. 

Generalement, une installation de pelletisation (figure 8.6) comprend plu- 
sieurs segments : 

- sechage, ou les boulettes sont sechees par insufflation de gaz chauds ; 

- prechauffage avec les memes gaz ; 



Melange 
de pelletisation 




Figure 8.6 - Schema d'installation de pelletisation : a) alimentation en fines 
recyclees; b) bruleurs; c) element de grill; d) broyeur; e) tamis. 
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- combustion du produit combustible (couche d’anthracite) melange 
aux boulettes ; 

- refroidissement avec recuperation de la chaleur qui permet de pre- 
chauffer fair de combustion. 

La duree d’un cycle d’operations est d’environ 15 a 20 minutes; les 
phases de sechage et refroidissement etant les plus longues. 

La principale application de la pelletisation concerne les minerals de fer. 

8.4.4 Extrusion 

C’est un precede de mise en forme consistant a forcer une matiere plas- 
tique, par un piston ou une vis, a travers une filiere en vue d’obtenir un 
produit continu de section transversale bien definie. Cette technique 
particulierement bien adaptee aux precedes de grande serie permet, par 
exemple la transformation de plus de 40 % du tonnage des thermoplas- 
tiques utilises. L’appareil necessaire a cette transformation s’appelle 
extrudeuse ou boudineuse ; il est represente sur la figure 8.7. 




Figure 8.7 - Extrudeuse pour matieres plastiques : 
a) tremie; b) vis; c) fourreau; d) tete d'extrudeuse; e) filiere. 



Une extrudeuse se compose essentiellement d’un fourreau cylindrique 
chauffe (20 a 600 °C) dans lequel tourne une vis qui pousse a travers une 
filiere de fagon continue le polymere ramolli. II existe plusieurs systemes 
d’extrudeuses bases sur le travail d’une ou plusieurs vis. Au bout de la vis 
est souvent placee une grille qui a pour but de retenir les corps etrangers 
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et d’exercer une contre-pression, ameliorant ainsi la plastification. En aval 
de la vis se trouve la tete d’extrusion qui recupere la matiere plastifiee ou 
« boudin » et la conduit a la filiere qui lui donnera sa forme definitive. 
Actuellement, la majorite des extrudeuses dans l’industrie comportent 
une ou deux vis. Quel que soit le type d’extrudeuse utilisee, trois fonc- 
tions essentielles sont accomplies : 

- transport de la matiere le long du cylindre, du point d’alimentation a la 
filiere ; 

- melange du produit de base a des additifs (plastifiants, lubrifiants, etc.) 
et augmentation de la plastification grace au malaxage et a la chaleur si 
l’extrusion s’effectue a chaud; 

- augmentation progressive de la pression de la matiere le long de la vis 
qui la force a passer par la filiere donnant la forme et les dimensions du 
profile, solidifie par refroidissement. 

Autres domaines d’application : l’industrie chimique (production des cata- 
lyseurs, engrais, etc.), la fabrication d’aliments pour le betail, l’industrie 
pharmaceutique (fabrication des pastilles), minerals metalliques (bauxite). 

8.4.5 Pastillage 

Le pastillage consiste a assembler des particules de poudre sous une 
forme cylindrique de faible hauteur. La masse des pastilles ou compri- 
mes est comprise entre 50 mg et quelques grammes. 

Le melange, generalement tres etudie (forme par un principe actif, des 
diluants, lubrifiants, agglutinants, eventuellement deliants, ou desinte- 
grants de formulation) est granule, puis comprime dans des machines 
rotatives (figure 8.8) ou alternatives (figure 8.9) entre deux poingons ; la 
pression de compression est de l’ordre de 200 a 10 000 bars. 

Les diluants sont des poudres inertes : amidon, sucre, produits mineraux 
(sels de Ca ou Mg) ; les proportions peuvent varier entre 10 et 90 %, 
rarement plus. La dilution est necessaire soit parce que le produit actif a 
une trop grande activite, soit parce que les comprimes qu’il permettrait 
d’obtenir auraient un volume inadequat pour une dose donnee de subs- 
tance active. 
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Figure 8.8 - Machine a compression rotative : a) tremie d'alimentation; 
b) rouleau compresseur superieur; c) poingon superieur; d) couronne rotative; 
e) poin^on inferieur; f) mecanisme de recuperation de la pastille; 
g) rouleau compresseur inferieur; h) ajustement de la profondeur de penetration. 




Figure 8.9 - Differentes phases de la compression sur une machine alternative : 
a) arasage; b) compression; c) ejection; d) alimentation. 



Parmi les agents Hants utilises figurent des substances naturelles (ami- 
don, gommes vegetales, gelatines, sucres) et des produits de synthese. 
Les lubrifiants doivent eviter, au cours de la compression, que le produit 
colie ou grippe la matrice. 
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Les deliants permettent la disintegration des comprimes afin de liberer 
les substances actives. 

Le plus souvent le pastillage est precede par une operation de predensifi- 
cation du melange de poudre, generalement par granulation seche (si le 
liant est pulverulent) ou liquide (lorsque le liant est en solution). 

A part l’industrie pharmaceutique, le pastillage est utilise dans l’industrie 
agroalimentaire et dans la metallurgie des poudres. 

Remarque 

Etant donne les problemes de definition tres controversies pour les operations 
de mise en torme. il est egalement possible de classer les techniques d’ agglo- 
meration selon cinq autres groupes : 

- par agitation et collisions, 

- par dispension, 

- par pressage, 

- par voie thermique, 

- par cristallisation. 

8.5 Enrobage 

L’enrobage consiste a recouvrir un support solide (agglomerat) a l’aide 
d’une couche de produit plus ou moins epaisse et chimiquement inerte. 
Le but de l’enrobage est de : 

- permettre la liberation maitrisee ou ciblee d’un produit (principe actif) ; 

- proteger l’agglomerat contre les agents exterieurs (humidite, oxygene, 
lumiere, chocs, etc.) ; 

- ameliorer la coulabilite ou reduire le mottage ; 

— masquer l’odeur, le gout ou la couleur, ameliorer l’aspect, permettre 
[’identification du principe actif! 

On distingue communement deux techniques d’enrobage : la drageifica- 
tion et le pelliculage ou l’enrobage a l’aide d’un produit filmogene. Le 
principe est de repartir une dispersion ou une solution d’enrobage sur 
une masse de noyaux maintenus en mouvement, afin de permettre une 
repartition homogene de 1’enrobage. Le solvant sera evapore durant 
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L operation de sechage, ce qui permettra la formation de l’enrobage. pour 
obtenir un film d’epaisseur maitrisee, il faut que la taille des gouttelettes 
soit proportionnelle a celle des agglomerats. Deux types d’equipements 
permettent d’obtenir 1’effet desire : les turbines classiques ou drageoirs 
(Figure 8.10) et les lits d’air fluidises. Le drageoir est un bol spherique 
ouvert, en acier inoxydable, tournant autour d’un axe incline a 45 °C ou 
une charge de 1’ordre de 50 kg, roule en cascade, la pulverisation de la 
composition est de preference, mecanique pour obtenir un film plus 
impermeable. Leur faible efficacite de sechage les rend en effet delicates 
a utiliser pour le pelliculage en solvant aqueux pour lequel le pouvoir de 
sechage doit etre important. Avec le developpement du pelliculage, la 
turbine perforee s’est largement developpee ces dernieres annees. Un 
courant d’air dont la temperature et le debit peuvent etre regies sera 
envoye a travers le lit de noyau en mouvement. La surface d’echange 
entre fair de sechage et les noyaux est ainsi augmentee et permet un 
sechage plus rapide et plus efficace filmogene. 



Extraction d'air humide 




On peut realiser aussi un enrobage de matieres plastiques sur des objets 
immerges dans un lit fluidise. Lorsqu’un objet chaud est plonge dans un 
lit fluidise de particules plastiques, les particules se ramollissent, fondent 
et forment un revetement autour de la surface de l’objet. Ce revetement 
est robuste et durable et il peut etre epais. L’operation doit etre realisee 
au voisinage du minimum de fluidisation. 
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9.1 Generalites 

9.1.1 Definitions 

La filtration est une operation dont le but est de separer une phase continue 
(liquide ou gazeuse) des matieres solides ou liquides (phase dispersee) 
qui y sont presentes en suspension. 

La filtration consiste dans le passage de la suspension a travers un milieu 
filtrant adequat capable de retenir par action physique, et plus rarement 
chimique, les particules solides. Le milieu filtrant est constitue par des par- 
ticules solides, elles-memes deposees sur un support qui peut etre, selon 
les cas, des feuilles de papier special, des tissus, des toiles metalliques, du 
sable, des gravieres. Pour faciliter l’operation et augmenter la vitesse de 
passage du liquide, qui depend de la perte de charge dans les canaux du 
milieu filtrant, on exerce une aspiration sur le filtre, ou on augmente la 
pression sur le liquide a filtrer. La filtration continue ou discontinue est 
utilisee lorsque 1’on desire traiter des liquides ou des gaz. II s’agit en 
general de traiter des liquides ou des gaz ayant une tres petite teneur en 
solide, en particulier lorsque les particules de solides ont une faible 
vitesse de sedimentation. 

Dans ce chapitre, on se limite essentiellement a la separation par filtra- 
tion des suspensions liquide-solide. Cette filtration, qui est tres impor- 
tante du point de vue industriel, permet la separation de particules de 
forme, dimensions et texture tres variees, que l’on rencontre souvent 
sous forme d’agregats ou floes. La suspension a filtrer est appelee prefilt. 
La separation se fait grace au milieu filtrant qui retient les particules et 
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laisse passer le liquide. Ce liquide est appele filtrnt ou eau mere, et la couche 
de particules retenues sur le milieu filtrant est le gateau ou tourteau. 

Dans cette operation, le but recherche peut etre : 

- la recuperation d’un solide, par exemple la precipitation d’un solide 
dans l’eau ; 

- la purification d’un liquide, par exemple les eaux usees ; 

- la recuperation et la purification, comme dans les cas de la recristallisation 
d’un solide dans un solvant. 

Suivant la proportion de solide dans le melange, on parle d’extraction de 
solide si la proportion est importante et de clarification lorsqu’elle est faible 
et que seul le liquide est vise. Dans ce dernier cas, pour des particules 
tres fines de solide dont la teneur est inferieure a 0,20 ou 0,25 % et pour 
autant que Ton cherche a recuperer la phase solide, on peut disposer 
plusieurs filtres en cascade, scppeles filtres epaississeurs. 

On peut encore mentionner les filtrations dites de degrossissage si l’objectif 
de F operation est de separer des impuretes grossieres contenues en petite 
quantite dans le liquide et de securite quand il s’agit de retenir des impu- 
retes contaminant accidentellement un liquide considere comme propre. 
Afin d’obtenir un liquide plus limpide, on doit faire repasser le filtrat 
resulte au debut de F operation. Ainsi, les particules qui ont traverse les pores 
seront accrochees au deuxieme passage par le lit forme dans l’intervalle ; 
cette operation constitue l’amorgage du filtre. 

9.1.2 Classification 

Comme on Fa vu, la suspension a filtrer est dirigee vers un support fil- 
trant que le liquide seul traverse sous l’influence d’une difference de 
pression. Une methode pour classer les filtres se base sur la maniere de 
realiser ce gradient de pression. On a : 

- la filtration sous pression, lorsque la pression est appliquee sur la face amont 
de la surface filtrante, l’autre face restant a la pression atmospherique ; 

- la filtration sous vide, si Fon cree une depression sur la face aval du milieu 
poreux, F autre face restant a la pression atmospherique; 

-Infiltration par gravite, quand la suspension s’ecoule due a la pression 
hydrostatique ; cette methode est generalement utilisee lorsqu’il s’agit 
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de traiter d’importantes quantites de suspension contenant peu de par- 
ticules solides, par exemple pour la filtration de l’eau. 

D’autres criteres de classification de la filtration sont : 

- le mode d’operation : en continu, semi-continu ou en discontinu ; 

- la technique de filtration : sur gateau, a courants croises ou sur membrane. 

9.1.3 Etude qualitative des differents facteurs 

La filtration est une operation difficile et tres couteuse. Le choix efficient 
et economique du procede, de l’appareillage de filtration ainsi que les 
conditions d’operation depend de nombreux facteurs, constants ou 
variables durant le deroulement de l’operation. 

En fonction du produit a filtrer, du procede utilise et des conditions 
d’operation, les facteurs intervenant dans la filtration sont : 

- pour le liquide : nature, viscosite, densite, proprietes corrosives ; 

- pour le solide : nature, forme et dimensions des particules, granulometrie; 

- pour la suspension : preparation, concentration, debit ou quantite, pro- 
prietes rheologiques, temperature; 

- pour le sediment : liomogeneite, humidite, finale, compressibilite, resis- 
tance hydraulique ; 

- pour la couche filtrante : nature, aire de la surface, epaisseur, dimen- 
sion des pores, resistance hydrodynamique, mecanique et chimique, 
capacite de regeneration ; 

- pour l’operation de filtration : mode de fonctionnement, pression et tem- 
perature de filtration, vitesse et duree de filtration ; 

- pour l’operation de lavage : nature du liquide de lavage, debit, concen- 
tration, duree. 

Parmi tous ces facteurs, les elements suivants jouent un role important. 

■ Granulometrie du solide 

La granulometrie du solide conditionne le choix de la couche filtrante (tex- 
ture et porosite), la structure de la couche de precipite et sa capacite de fil- 
tration, ainsi que l’humidite residuelle du sediment. Les dimensions des 
particules constituant la suspension peuvent varier entre 1 |tm et approxi- 
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mativement 1 mm. Les suspensions avec un contenu important en parti- 
cules fines ou colloi'dales vont colmater rapidement la couche filtrante, 
aboutissant a un gateau compact et peu permeable ; ainsi la vitesse de fil- 
tration diminuera fortement. Dans les operations difficiles, on modifie 
prealablement la granulometrie de la suspension en realisant une clarifi- 
cation dans des hydrocyclones ou en procedant a une coagulation. 

■ Forme et caracteristiques des particules solides 

Les particules de forme spheroi'dales ou aciculaires, permettent d’obtenir 
un sediment caracterise par une tres bonne permeabilite done une grande 
vitesse de filtration. Les particules elastiques de forme plate se compor- 
tent comme des soupapes; l’augmentation de la pression de travail fait 
diminuer la vitesse de filtration. 

La deformation des particules conduit a un tassement du lit poreux (done 
de la porosite) surtout a la surface de la toile, ce qui implique le colmatage 
de la toile. En faisant appel a un adjuvant de filtration (cristaux ou agglome- 
rats de forme complexe de noir de carbone, produits silicieux. . .), on peut 
retarder ce probleme de colmatage. II est egalement possible de melan- 
ger des agents de floculation a la suspension, afin de proceder a l’agglomera- 
tion des fines particules colmatantes, alors plus facilement filtrables. 

■ Surface specifique de la phase solide 

La surface specifique de la phase solide influence 1’ agglomeration des par- 
ticules solides en suspension, ainsi que les phenomenes d'adsorption par 
le sediment de l’eau (done l’humidite du sediment) ou d’absorption des 
impuretes (done la purete du sediment et l’efficacite de lavage). 

■ Viscosite de la suspension 

La viscosite de la suspension affecte la vitesse de filtration, celle-ci etant 
d’autant plus grande que la valeur de la viscosite est plus reduite. II est 
possible de reduire la viscosite par l’augmentation de la temperature de 
travail et par la dilution de la suspension a l’aide de divers solvants ; dans 
ce dernier cas, la filtration se realise sous vide afin d’eviter la perte de sol- 
vant par evaporation. 
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■ Influence de la pression ou de la depression de travail 

L'influence de la pression ou de la depression de travail depend dans une grande 
mesure du comportement de la couche de sediment au cours de sa for- 
mation et en tant que couche filtrante. II est necessaire de determiner 
experimentalement la nature du sediment; s’il est incompressible, une 
augmentation de la difference de pression A p a une influence favorable 
sur la vitesse de filtration. Dans le cas d’un gateau compressible ou de 
colmatage de la toile, la valeur de A p optimum se determine experimen- 
talement. Le plus souvent, on doit demarrer avec un A p relativement 
faible, pour ne pas trop tasser les premieres couches de solide depose, et 
augmenter progressivement A/> jusqu’a la valeur voulue. 

■ Accroissement de la temperature de travail 

L’accroissement de la temperature de travail influence favorablement la filtra- 
tion, car elle diminue la viscosite (une elevation de la temperature de 10 
a 70 °C permet de tripler la vitesse de filtration), et modifie la granulo- 
metrie de la suspension par coagulation. 

■ Choix de la temperature de filtration 

Le choix de la temperature de filtration doit tenir compte de la thermo- 
sensibilite des produits traites, pour eviter la dissolution acceleree des 
impuretes solubles, l’hydratation, la deshydratation, les transformations 
allotropiques de certains constituants de la phase solide, etc. 

■ Materiaux utilises 

Les materiaux utilises pour la toile filtrante different selon leur nature et leur 
structure ; ils ont des formes et des epaisseurs tres variees et sont choisis 
en fonction des caracteristiques des particules constituant la suspension. 

9.2 Theorie de la filtration 

9.2.1 Nature de la surface filtrante 

Puisque la filtration consiste a separer les deux constituants d’un prefilt, 
en forgant le melange a passer a travers une surface filtrante (barriere) 
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capable de retenir la phase solide, il existe deux techniques suivant la 
constitution de la barriere. 

■ Masse poreuse 

La barriere est constituee d’une masse poreuse formee par un lit 
(couche) de sable ou graviere ou d’autres particules agglomerees sous dif- 
ferentes formes. Bien que les espaces entre les grains soient superieurs 
aux dimensions des particules en suspension, l’experience montre que, 
pendant leur trajet forcement tortueux, ces particules vont s’accrocher 
progressivement dans les interstices de la masse poreuse. De cette 
maniere, il s’ensuit un colmatage progressif du lit. II s’agit de la filtration 
en profondeur ou dans la masse. La masse filtrante est caracterisee par : 

- sa granulometrie qui est comprise entre 0,3 et 2,5 mm, en fonction du 
but recherche; le plus souvent la granulometrie varie de 0,5 a 1,3 mm, 
au-dessus de cette valeur l’utilisation se fait en couche support; 

- sa hauteur, car a chaque granulometrie correspond une hauteur opti- 
male qui permet de collecter le meilleur filtrat sous une perte de pres- 
sion minimale. Couramment, les epaisseurs utilisees sont comprises 
entre 0,6 et 1 m. 

Cette technique est le plus souvent utilisee pour des suspensions peu 
chargees en particules solides, generalement des impuretes. 

■ Support 

La barriere est constituee d’un support (toile, grille, membrane) qui est 
une surface filtrante comportant de tres nombreux orifices et sur laquelle 
les particules solides vont se deposer sous la forme d’un lit filtrant ou 
gateau d’epaisseur croissante. Cette technique represente Infiltration en sur- 
face, sur membrane ou a gateau (figure 9.1). On l’emploie habituellement 
pour les suspensions fortement chargees en matieres solides. 

Au fur et a mesure que les particules de matiere solide sont retenues par 
la surface filtrante, les canaux disponibles pour le passage du liquide se 
reduisent en nombre et en dimension. Il se produit ce que Ton appelle 
un « colmatage » du filtre. 
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La perte de charge de la suspension traversant le filtre croit progressive - 
ment jusqu’a devenir inacceptable. Le materiau filtrant doit alors etre 
soit lave, soit remplace. 




Figure 9.1 - Filtration des liquides sur support. 

9.2.2 Loi fondamentale de la filtration 

En utilisant le modele de Koseny-Carman simplifie (lors d’une filtration sur 
support, sans prendre en consideration la resistance hydraulique du sup- 
port) qui assimile la masse poreuse a un faisceau de canaux cylindriques 
droits et identiques, pareillement inclines par rapport au sens de l’ecou- 
lement et independants les uns des autres, la difference de pression qui 
oblige la suspension a traverser la masse filtrante a la vitesse moyenne w 
peut s’exprimer par la relation : 

A p = mZwn ^-f 2 (9.1) 

d~E 

ou, en fonction de la surface specifique des grains de precipite : 

A p = 5 S 2 p Zw[i K 3 ’ (9.2) 
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avec : 

• Z l’epaisseur de la couche de precipite; 

• d p le diametre equivalent des particules de precipite ; 

• e la porosite d’un gateau ; 

• p la viscosite du filtrat a la temperature de filtration ; 

• S p = a p /v = 6 Id ou a represente l’aire et v le volume de la particule 
consideree de forme spherique. 

En notant r = 5 S 2 (1 - e) 2 /e 3 , la relation devient : 

^ = nv p (9.3) 

Pour le gateau incompressible, S et e etant des grandeurs constantes, il 
resulte que r est egalement constant. Cette grandeur est une caracteris- 
tique du gateau et porte le nom de resistance specifique de la masse poreuse. 
Le debit de filtrat represente le volume differentiel de filtrat AV collecte 
durant un intervalle de temps t : 

Gv f — — = wA (9.4) 

J d t 



oUy4 est la surface filtrante. 

II vient apres le remplacement de w par son expression issue de (9.3) : 



Gvj 



dV _ AAp 
dt r w p 



A p 
R 



(9.5) 



expression dans laquelle R 



represente la resistance hydraulique du 



gateau a un moment donne t pendant l’operation de filtration. 

On remarque que la resistance R du lit poreux est le produit entre une 
caracteristique du precipite (resistance specifique r), une caracteristique 
du filtrat (viscosite p) et une caracteristique du lit poreux (le rapport 
geometrique Z/A ). 

II est possible d’integrer la relation (9.5) uniquement si Ton connalt la 
variation de l’epaisseur de la couche de precipite avec le volume de filtrat. 
En considerant le rapport volume precipite /volume filtrat des phases sepa- 



168 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



9 • Filtration 



rees par filtration, l’epaisseur Z de la couche de precipite depose lors de 
la filtration d’un volume V de filtrat est : 

Z = yV/A = volume de precipite /surface de filtration (9-6) 

En introduisant la valeur de Z dans la relation (9.5), on obtient I’equation 
differentielle de la filtration a travers le gateau, qui s’ecrit sous la forme : 

dV = A 2 Ap = A 2 Ap (9 ?) 

d t rpyV K v V ' 

oil Ton a note K v = r px une grandeur constante pour un gateau incom- 
pressible. 

L’integration de l’equation se fait en connaissant les termes constants et 
ceux susceptibles de varier de fagon sensible. Nous allons considerer le 
cas ideal d’un gateau incompressible, qui constitue une approche accep- 
table dans certaines filtrations. 

L’ experience montre que dans nombreuxcas, F equation de Koseni-Carman, 
bien que critiquable comparee a la complexite reelle du gateau, permet 
d’obtenir des resultats assez acceptables. 

■ Gateaux compressibles 

A partir de l’equation (9.3), on peut remarquer que la resistance speci- 
fique de la couche filtrante est une fonction de la porosite e et de la sur- 
face specifique S . Elle est egalement fonction de la pression, car la 
pression affecte la porosite. 

Theoriquement, si la resistance specifique est independante de Ap, le lit 
de sediment est incompressible. En realite r croit avec Ap, puisque la 
plupart des gateaux sont compressibles. Une relation empirique souvent 
utilisee pour exprimer la resistance specifique s’ecrit : 

r = r c (Ap) s (9.8) 

ou r c represente la resistance specifique du precipite pour Ap = 1 N/m 2 
(gateau incompressible) et 5 un coefficient de compressibilite (sa valeur 
peut varier de 0 a 0,8). 
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Parfois, on utilise la relation : 

r = r [ 1 + |3(A/>) S ] (9.9) 

II existe pour de tres nombreux types de suspensions, des donnees expe- 
rimentales concernant les constantes r c , |3 ets\ 

9.2.3 Filtration a travers la couche de precipite 

L’ equation differentielle indique que la filtration se deroule a pression 
constante; dans le processus reel, la pression augmente au debut de la 
filtration jusqu’a une valeur convenable permettant d’operer a pression 
constante. Ainsi, on peut considerer que la filtration est composee de 
deux etapes : une premiere, de tres courte duree, ou la filtration a lieu a 
une vitesse de filtration constante, et une seconde ayant lieu a pression 
constante. 

■ Filtration a vitesse constante (ou avec debit constant) 

La filtration a vitesse constante est difficile a realiser et peu economique, 
car l’augmentation de la pression au fur et a mesure que la resistance 
hydraulique de la couche de precipite croit (lorsque le debit tend a bais- 
ser) ne peut se faire ni en continu ni en rapport avec l’augmentation de 
la resistance hydraulique. 

Si le debit est constant : 



et l’equation (9.7) devient : 



d’ou, en notant : 
on a : 



dV = Vo 

d t t 0 

Vo _ A~Ap 
to i\ P X V 0 

K = r :M7. 






KV o 

A~Ap 



(9.10) 



(9.11) 
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Le volume de filtrat V 0 capte apres une periode de temps t () (duree de la 
filtration a vitesse constante) resulte de l’equation : 



f^o ] 2 = Apto 
” K„ 



(9.12) 



■ Filtration sous pression constante 

La filtration a pression constante est le procede le plus utilise en pra- 
tique. La vitesse de filtration diminue avec l’epaisseur du gateau jusqu’a 
une valeur limite a partir de laquelle l’operation n’est plus economique. 
Le calcul se fait en integrant l’equation differentielle : 



] vd y , 

0 ^0 

II resulte : 

F 2 = ( A 2 Ap\ 

2 y K„J 

ou encore : 

& - f - 
& - 1 - 

d’ou : 

K V 2 

t = -Li— 

2A 2 Ap 



(9.13) 



(9.14) 



qui donne le volume de filtrat V collecte au moment t, pour une filtration 
s’effectuant sous pression constante. 

Le volume de liquide filtre est une fonction parabolique du temps t. 
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9.2.4 Filtration a travers le gateau et la toile filtrante 

Si l’on prend en consideration la couche filtrante et le support, la resis- 
tance hydraulique totale est la somme des resistances opposees au passage 
du filtrat a travers le lit poreux et la couche filtrante. Afin d’etablir l’equa- 
tion differentielle de la filtration, on remplace la toile filtrante par une 
couche de precipite d’epaisseur Z’ (formee lors de la filtration d’un 
volume V’ de filtrat) ayant la meme resistance hydraulique que celle de 
la toile. 

L’equation (9.7) s’ecrit : 



dv = a 2 a Pi 

df r cl i X (V+V) 



(9.15) 



ou 



A p t = A p + A p’ 

avec A p’ la difference de pression au passage du filtrat a travers le support 
filtrant. 



■ Filtration a vitesse constante 

Quand la vitesse est constante, on a : 

dV = V = A 2 Ap , 

df t r c \ix{V+V) 



(9.16) 



Puisqu’au debut de la filtration V = 0 et A p t = A p’, il resulte : 



V = A 2 Ap' 
r r c p x V 

En eliminant Centre les equations (9.16) et (9.17), on obtient : 



m 2 - 


r (Ap,-Ap') i 


\a) 


Jc VX(V+ V)- 



(9.17) 



(9.18) 
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■ Filtration sous pression constante 

Pour une pression constante, en integrant l’equation (9.15) on trouve : 



v 

j(V+ V')dV 
0 



l K J 



t 



l dt 



et 



L 2 

2 



+ VV 



'WApA 
Jc PX'J 



t 



(9.19) 



ou, pour le temps t : 



t=aV 2 +bV 



(9.20) 



avec les constantes dimensionnelles a et b ayant les expressions : 



r c PX 

2A 2 ^, 



et 



b = 




V = 2 aV 



(9.21) 



L’equation (9.20) est connue sous le nom de relation de Ruth. 

Si, dans l’expression (9.21), on note Z’ = yY’ IA et si on pose rZ’ = r 0 
(resistance specifique du support), l’expression pour b devient : 



b 



r c P" 
AAp t 



(9.22) 



Les constantes a et b sont determinees experimentalement dans une ins- 
tallation de laboratoire. 

L’utilite de l’equation de Ruth reside dans la comparaison de la resistance 
specifique du gateau avec la resistance du support, pour savoir s’il est 
possible de negliger cette derniere. 
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9.3 Choix des filtres 

La bonne marche d’une filtration depend du choix du filtre; ce choix 
doit etre fait en tenant compte d’un certain nombre de facteurs, dont les 
principaux sont enumeres ci-dessous. 

Le debit 

La vitesse de filtration, et implicitement le debit, depend des facteurs 
suivants : 

- la nature des particules a retenir ; 

- la concentration en particules solides a retenir; 

- la finesse de filtration recherchee et la perte de pression admissible ; 

- la qualite de filtration recherchee. 

La concentration de la suspension 

La proportion solide/liquide permet de definir avant tout : 

1. le but de 1’ operation : clarification, extraction du gateau ou les deux; 

2. le mode de fonctionnement avec : 

- la duree du cycle, dans le cas d’utilisation des filtres discontinus, 

- la vitesse de rotation ou l’avance de l’element filtrant, dans le cas 
d’une filtration en continu. 

Les caracteristiques physiques et chimiques du liquide : 

- la viscosite, 

- la toxicite, 

- la corrosion, 

- l’inflammabilite. 

La toxicite et I’oxydabilite conduisent a choisir des filtres clos travaillant 
sous pression. L’agressivite et le pH des liquides sont decisifs dans le 
choix des materiaux. 
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II est possible d’operer un choix selon : 

La concentration en solides a admettre : 

On a generalement : 

- les filtres sous pression couvrant une plage de 0,05 % jusqu’a 1,0 %; 

- les filtres sous vide allant de 1 % a 50 %. 

La limite de finesse ou le semi de retention qui definit une dimen- 
sion moyenne entre les particules les plus grosses presentes dans le 
liquide et les particules les plus fines retenues par le filtre ; on a : 

- les filtres sous pression qui permettent une finesse dans une plage 
comprise entre 5 et 100 pm; 

- les filtres sous vide utilises pour des plages de 50 a 150 pm (excepte 
le filtre rotatif a precouche dont le seuil de retention se situe entre 1 
et 15 pm). 

Le mode de fonctionnement : 

- les filtres sous pression travaillent generalement en discontinu, les 
operations etant automatisables ou manuelles ; 

- les filtres sous vide (excepte le filtre Nutsche) operent en continu et en 
automatique. 

Afin d’arriver a une solution definitive il est necessaire d’effectuer des 
essais de filtration sur des appareils pilotes et avec des echantillons par- 
faitement representatifs du produit a filtrer : Les essais realises, soit au 
niveau du laboratoire, soit a 1’echelle semi-industrielle, doivent apporter 
des precisions au sujet : 

- du milieu filtrant a choisir; 

- de la surface filtrante necessaire a un type d’operation; 

- de la duree des cycles ou de la vitesse de filtration ; 

- des conditions de lavage et de sechage ; 

- de l’amelioration de la filtrabilite en modifiant les caracteristiques du 
depot de sediment par un apport d’adjuvants (afin d’augmenter la poro- 
site et de diminuer la compressibilite du gateau). 
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9.4 Appareillage 

9.4.1 Generates 

II existe actuellement plusieurs centaines de modeles de filtres propres a 
satisfaire les besoins specifiques de plus en plus divers des industries 
chimique, alimentaire, nucleaire, mecanique, etc. 

Parmi les modeles usuels de filtres, on distingue generalement les filtres 
sous pression et les filtres a vide. II y a dans ces deux categories les filtres 
destines a la clarification, l’extraction, la securite et le degrossissage. 

■ Clarification 

Pour la clarification, on utilise : 

• les filtres a sables (sous pression) ; 

• les filtres a precouche (sous pression) : 

- a bougies, 

- a cadres verticaux ou horizontaux; 

• les filtres a plaques (sous pression) ; 

• les filtres a tambour rotatif a precouche (sous vide). 

■ Extraction 

La gamme de filtres utilises essentiellement pour l’extraction se compose : 

- des filtres a tambour (sous vide ou sous pression), 

- des filtres-presses (sous pression), 

- des filtres a bande (sous vide), 

- des filtres a table ou plans horizontaux (sous vide), 

- des filtres a tremie ou godets (sous vide), 

- des filtres statiques Nutsche. 
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■ Degrossissage 

En degrossissage on utilise principalement les filtres a tamis (sous pression). 

9.4.2 Description des filtres usuels 

■ Filtres a tambour 

Les filtres les plus adaptes aux grandes productions sont les filtres rotatifs, 
ou filtres a tambour et a cellules sous vide. II existe de nombreuses varietes de 
ces filtres, qui se differencient non pas par leur principe de fonctionne- 
ment, mais par un certain nombre de criteres purement technologiques 
concernant : le tambour du filtre avec ou sans cellules, a toile laquee, a 
boudins metalliques ou a toile sortante, et surtout la decharge du gateau 
essore par soufflage au moyen d’air comprime et d’un racloir, par nappe 
de ficelles ou de chaines, par rouleau presseur ou par sortie de toile. 

Le modele classique est de type ouvert a tambour rotatif, c’est-a-dire 
constitues par des cylindres tournant autour d’un axe horizontal, dont le 
secteur inferieur immerge dans une auge recevant les boues est constam- 
ment mis sous vide par un systeme de distributeurs internes et une 
pompe a vide externe. Le tambour est un cylindre horizontal compose 
de cellules independantes en forme de secteurs, revetu d’une toile fil- 
trante tendue sur un support perfore en metal ou en matiere plastique, 
et immerge partiellement dans une auge agitee et alimentee en produit a 
filtrer. Un tube, soude dans le fond de chaque cellule, relie celle-ci a la 
face avant plane d'un distributeur. 

L’eau interstitielle du melange liquide-solide qui traverse les toiles filtrantes 
recouvrant les cylindres, est collectee, puis eliminee par une pompe 
d’extraction, tandis que les solides se deposent en un gateau de filtration, 
seche au fur et a mesure par la rotation du tambour, puis decode de la 
toile, avant une nouvelle immersion de celle-ci dans la boue. 

Pendant la rotation lente du tambour, les cellules sont immergees a tour 
de role dans l’auge. Sous faction du vide, le liquide traverse la toile fil- 
trante, et les sediments se deposent en gateau sur la toile. Le tambour 
continuant son mouvement de rotation, le gateau emerge et reste main- 
tenu a la surface de la cellule, du fait de la depression regnant dans ce 
secteur. Si on le desire, on peut le laver en pulverisant a sa surface le 
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liquide approprie qui pourra done etre recueilli separement. La cellule 
sort ensuite de la zone de lavage et, grace au vide que Ton maintient, de 
l’air est aspire au travers du gateau et entraine une grande partie du 
liquide d’impregnation. C’est l’essorage. 

Dans la variante de filtre sans cellules, le tambour est entierement clos et 
etanche, avec du vide dans la totalite du volume du tambour. II est pos- 
sible de filtrer avec cet appareil des suspensions particulierement diffi- 
ciles et d’obtenir un gateau tres mince. 

Les filtres industriels a tambour rotatif ont des tambours dont les sur- 
faces s’echelonnent entre 10 et 60 m 2 , pour des diametres et des lon- 
gueurs allant respectivement jusqu’a 3,5 et 6 m. La vitesse de rotation du 
tambour est de l’ordre de 1 tr/min. 




Figure 9.2 - Filtre a tambour sous pression : 
a) tuyauteries de liaison robinet-cellule; b) cellule filtrante; 
c) secteur de lavage; d) separateurs; e) tambour; 
f) enceinte sous pression; g) secteur d'essorage; 
h) element separateur; i) racloir; j) secteur de filtration. 
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Lcs filtres a tambour sous pression travaillant en continu existent en deux 
variantes : 

- la premiere variante est similaire aux filtres a tambour sous vide avec la 
difference que tout le dispositif se trouve dans un carter sous pression 
avec sas etanche pour l’extraction en continu du gateau ; 

- la deuxieme variante (figure 9.2) comporte un tambour rotatif, divise 
en plusieurs cellules (secteurs) etanches, et enferme dans une enceinte 
qui se trouve sous pression dans la zone de travail. L’extraction du 
sediment se fait par soufflage d’air comprime et racloir. 

■ Filtres-presses 

Un type particulier et tres important de filtre est le filtre-presse, tres utilise 
dans l’industrie alimentaire et pharmaceutique. On distingue trois types 
de filtres-presses : 

- a plateaux et cadres ; 

- a plateaux chambres ; 

- a plaques. 

□ Filtres a plateaux et cadres 

Les filtres a plateaux et cadres (figure 9.3) sont constitues par une succession 
alternee de cadres et de plateaux supportes par des rails et maintenus les 
uns aux autres par pression. Les plateaux sont des plaques metalliques 
pleines dont les faces presentent des cannelures verticales afin de drainer 
le liquide filtre et recouvertes de toile filtrante. Les cadres ont pour but 
de maintenir un certain ecartement entre les plateaux successifs et de 
donner naissance a un volume dans lequel on introduit le liquide a filtrer. 
Les plateaux, cadres et la toile filtrante presentent deux orifices diagona- 
lement opposes, qui apres serrage vont former deux collecteurs. Par un 
des collecteurs arrive la suspension a filtrer, tandis que le deuxieme sert a 
l’evacuation du filtrat. Le filtrat traverse la toile deposee sur les cadres, 
s’ecoule par les rainures des plateaux et rejoint le collecteur d’ evacuation. 
Les particules solides, retenues par la toile, s’accumulent dans l’espace 
compris entre deux plateaux et forment ce que Ton appelle un gateau. 
Lorsque les espaces sont remplis de solide, les gateaux sont recueillis en 
faisant cesser la pression exercee sur les cadres et les plateaux. La pression 
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Figure 9.3 - Filtre-presse a plateaux et cadres : 

(A) en service; (B) ouvert pour lavage; a) toile filtrante; 
b) gateau; c) cadre; d) plateau; e) cadre avec ouverture pour entree eau; 
f) cadre avec ouverture pour sortie eau. 
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de service peut aller habituellement de 5 a 15 bars, mais peut atteindre 
des valeurs de 30 bars. L’epaisseur des cadres varie de 20 a 50 mm; des 
valeurs de 70 mm sont utilisees pour les gateaux a grande filtrabilite. 

II existe une tres grande diversite de surfaces de filtration, de quelques 
decimetres carres pour les fibres de laboratoire, jusqu’a 400 m 2 (les pla- 
teaux mesurent alors 1 500 mm x 1 500 mm). 

□ Filtres a plateaux chambres 

Les filtres-presses modernes mis en oeuvre sont generalement du type a 
plateaux chambres (gaufrees sur les deux faces de plateaux contigues). La 
decharge des gateaux y est plus facile a mecaniser, par rapport aux fibres 
a cadres dont l’automatisation est plus compliquee et plus couteuse. De 
plus, ces fibres sont bien adaptes aux epaisseurs de gateaux generalement 
pratiquees et s’echelonnant entre 20 et 30 mm. les temps de pressee sont 
directement proportionnels a l’epaisseur des gateaux. Des epaisseurs 
superieures a 30 mm necessiteraient des temps de pressee trop longs. 

Les dimensions des plateaux vont de 0,3 m x 0,3 m a 1,5 m x 1,5 m. 
Dans ce dernier cas, le volume utile pour 100 a 120 chambres peut 
atteindre 10 m 3 , ce qui correspond a une surface totale de filtration de 
400 a 450 m 2 . 

Suivant le type de suspension et le conditionnement applique, les temps 
de pressee pratiques sont de une a six heures, mais le plus souvent on les 
limite a deux ou trois heures. Bien qu’etant l’appareil le plus couteux 
en investissement dans pratiquement tous les cas, le filtre-presse dans 
sa version moderne est de plus en plus utilise, surtout dans la filtration 
d’eaux residuaires. 

□ Fibres a plaques 

Bien qu’identiques aux fibres a plateaux et cadres dans leur principe, les 
fdtres a plaques ont des applications differentes (industrie des boissons et 
pharmaceutique) . 

■ Fibres a bande 

Fonctionnant essentiellement en continu, les fdtres a bande sont consu- 
mes par une ou deux bandes sans fin en caoutchouc perfore supportant 



181 




9 • Filtration 



9.4 Appareillage 



une bande de toile filtrante, tendue entre deux tambours (figure 9.4). 
Un dispositif a vitesse regie entraine le tambour de tete, tandis que le 
tambour de queue est reglable pour assurer la tension des bandes. Un 
deuxieme systeme de rouleaux independants tend la toile filtrante, qui 
ne se caique sur la bande que dans la zone de filtration. 



Alimentation 




Figure 9.4 - Filtre sous vide a bande sans fin : a) bande transporteuse; 
b) bande filtrante; c) tambour de tete; d) tambour de queue; e) boite a vide; 
f) cylindre de retour; g) dispositif de lavage de la toile; h) regulateur de niveau. 



De par leur principe, ces fibres provoquent une deshydratation progres- 
sive, qui s’effectue en trois temps sur des boues bien floculees : 

- dans un premier temps, il s’agit d’un simple egouttage de l’eau intersti- 
tielle liberee par la floculation, sorte de drainage, selon le principe de la 
filtration sous tres faible pression ; 

- dans un deuxieme temps, c’est le pressage, qui rend le gateau filtrant 
compact, selon le principe meme de la filtration sous pression; 

- dans un troisieme temps, enfin, c’est le cisaillement de la masse, pour 
en extraire le maximum d’eau libre et liee, et pour lequel sont combi- 
nees les techniques de pression et de cisaillement. 

Ces deux mecanismes distincts expliquent les meilleurs resultats obtenus 
par les fibres utilisant deux toiles : la premiere a grosses mailles favori- 
sant l’egouttage, la seconde a mailles fines pour le pressage. 
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Realise sur un appareillage horizontal, vertical, ou combine (horizontal 
et vertical), il comprend une bande unique (pour les appareils horizon- 
taux) ou double (appareils verticaux et combines), la pression etant exer- 
cee par une bande auxiliaire presseuse et non filtrante (dans le cas de la 
bande filtrante unique). 

La bande presseuse emprisonne la boue, deja suffisamment consistante, 
sur la premiere partie de la bande filtrante, et l’essorage se poursuit avec 
l’application de pressions progressivement plus fortes, a l’aide de rou- 
leaux agissant sur la bande presseuse. 

■ Fibres automatises 

C’est pour repondre aux besoins de siccite plus elevee des gateaux par 
rapport a un fibre a bande classique et aussi de reduction de main- 
d’oeuvre par rapport au filtre-presse que s’inscrit le developpement 
recent d’une nouvelle gamme de fibres entierement automatises. II s’agit 
de nouveaux materiels procedant a une filtration en couche mince et 
fonctionnant a la fois comme un fibre a bandes et un filtre-presse entie- 
rement automatique. 

Ces fibres ont ete congus pour viser deux objectifs : continuity de fonction- 
nement et obtention d’une siccite elevee des gateaux. Un fonctionnement 
satisfaisant exige, comme pour les fibres a bandes, une « superfloculation » 
prealable des boues a l’aide de reactifs polymeriques appropries, a des 
dosages du meme ordre de grandeur. 

■ Fibres a disques 

Dans cette categorie, une serie de disques (figure 9.5) verticaux divises 
en secteurs et garnis de toiles filtrantes sont fixes parallelement sur un 
arbre mis sous vide par une tete distributrice. 

Comme dans le cas du fibre rotatif a tambour, les disques plongent dans 
une auge d’alimentation en bouillie, et les sediments sont retenus par 
aspiration sur les deux parois de chaque disque; ensuite ils sont essores 
et racles de fagon analogue aux fibres a tambour. Pour le meme 
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Figure 9.5 - Filtre (sous vide) rotatif a disques : 
a) couteau radeur; b) element filtrant; c) secteurs; 
d) prise de vide; e) valve distributrice; 
f) cuve de filtration; g) trop-plein. 



encombrement, ces filtres disposent d’une surface flltrante presque 
deux fois superieure a celle d’un filtre rotatif. Le diametre des disques 
peut aller de 1,2 a 3,6 m 2 avec une surface flltrante de 280 m 2 . 

■ Filtres statiques Nutsche 

Les filtres statiques Nutsche (figure 9.6) sont des recipients possedant un 
double fond avec accumulation du liquide au-dessus du premier fond 
(paroi flltrante constitute par une plaque perforee servant de support a 
un element filtrant). Le liquide est aspire par la prise de vide se trouvant 
entre la surface flltrante et le fond fixe. Ce sont, en d’autres termes, des 
Buchner de grand modele. Ils ne peuvent etre utilises que pour filtrer des 
particules cristallisees pouvant former des gateaux epais (jusqu’a 50 cm), 
car la surface de filtration est petite (de 0,5 a 3 m 2 ). 
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Figure 9.6 - Filtre sous vide statique Nutsche : 
a) agitation; b) rampe d'arrosage; c) vis sans fin; d) support filtrant. 

■ Filtres a tamis 

Les filtres a tamis, mettant en jeu des surfaces de filtration faibles (moins 
de 1 m 2 ), sont en regie generale reserves a des filtrations relativement 
grossieres (mailles de l’ordre de 100 a 500 pm) des liquides peu charges. 
Les tamis sont lavables : 

- soit apres extraction du tamis de son enveloppe de pression, et dans ce 
cas l’operation est entierement manuelle; 

- soit par retour d’eau (operation manuelle ou automatique). 

Prevus pour des pressions de service de 0,5 a 100 bars, les filtres a tamis 
sont de simples elements places en ligne sur des canalisations de 25 a 
900 mm de diametre, pour eliminer des impuretes grossieres et proteger 
les pompes, turbines, echangeurs et appareils de controle. Le liquide doit 
traverser une toile tamisante, generalement metallique, en forme de 
panier et supportee par une tole perforee. 
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La forme simple de ces fibres permet egalement une construction en 
matieres plastiques pour la filtration de produits agressifs. Le nettoyage 
se fait en retirant le panier. 

■ Fibres a cartouches 

Les filtres a cartouches consistent en une enveloppe cylindrique dans laquelle 
sont placees parallelement une ou plusieurs cartouches (filtres mono ou 
multicartouches). La filtration se fait dans la profondeur d’une masse fil- 
trante qui peut etre en textile, en porcelaine poreuse ou en metal pour 
des finesse de filtration comprises entre 0,2 et 50 pm. 

Ces filtres mettent en jeu des surfaces de filtration faibles (5 a 10 dm 2 par 
cartouche) et sont done reserves soit pour les faibles consommations, 
soit pour les liquides peu charges en matiere en suspension. 

Lorsque la ou les cartouches sont colmatees, le fibre doit etre ouvert et 
les cartouches sont soit remplacees par des cartouches neuves, soit rege- 
nerees par lavage. 

La rapidite de colmatage et done la frequence de changement de car- 
touches sont fonction, entre autres, de la finesse et de la perte de charge; 
la finesse doit etre soigneusement determinee en fonction de ce que Ton 
recherche reellement. Le nettoyage des cartouches est fait par contre- 
courant, par ultrasons ou par trempage dans un bain permettant de dis- 
soudre les impuretes retenues. 



9.5 Traitement de post-filtration 

Apres l’operation de filtration, le gateau forme est impregne d’un liquide 
de composition identique a celle du fibre qu'il convient en regie gene- 
rale d’eliminer. Ainsi, le traitement de post-filtration consiste essentiel- 
lement a laver et essorer le gateau. Quelquefois, l’elimination des tres 
fines particules subsistant dans le filtrat doit etre poursuivie par un trai- 
tement de finition ; dans ce qui suit, on se limite uniquement aux opera- 
tions de lavage et de deshy dratation. 
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L’emploi de ces operations complementaires a la filtration revet une 
importance croissante, qu’il s’agisse de produire des solides de plus en 
plus purs, de recuperer le plus possible de solute ou de diminuer les 
couts de transport et de sechage thermique. 

9.5.1 Lavage du gateau de filtration 

Le lavage du gateau a pour objectif l’extraction des substances dissoutes 
presentes dans le liquide interstitiel contenu dans les pores du gateau de 
filtration. L’operation se fait au moyen d’un solvant approprie, le liquide de 
lavage, dans le meme appareil que celui qui a servi a la filtration ou dans 
d’autres machines situees en aval suivant les performances a atteindre. 

II existe deux techniques pour laver les gateaux de filtration : 

- le lavage par dilution (repulpage), qui consiste a melanger le solide avec 
le liquide de lavage dans une cuve annexe puis a refiltrer cette pulpe 
debarrassee du solute, cette operation etant repetee autant de fois que 
le degre de purete requis l’exige; le repulpage du solide, suivi d’un 
lavage a co-courant ou a contre-courant, est pratique lorsque la concen- 
tration en solute est faible et que le mecanisme de transfert diffusion- 
nel devient preponderant ; 

- le lavage par deplacement , une operation beaucoup plus simple et done 
souvent preferee, qui consiste a faire percoler la liqueur de lavage a tra- 
vers le gateau depose sur le filtre ; le liquide de lavage deplace ainsi (en 
ecoulement piston dans le meilleur des cas) le liquide interstitiel en 
eluant eventuellement le solute qui serait adsorbe ou absorbe au sein 
du solide. 

Le choix est aussi dicte par la technologie de filtration utilisee : les filtres 
a disque et a tambour sous vide, qui ne permettent pas d’obtenir des per- 
formances elevees en lavage, peuvent etre completes en aval, le cas 
echeant, par des cuves de repulpage. Lorsque les particules constituant le 
gateau sont grossieres, une quantite importante de liquide interstitiel 
peut etre eliminee par essorage, avant lavage. 

La filtration est suivie normalement par le lavage du gateau, operation 
necessaire pour la recuperation du filtrat ou pour la purification du pre- 
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cipite. II faut y proceder des que la perte de charge du filtre atteint un 
maximum de l’ordre de 0,25 a 0,4 bar, sous peine : 

- de voir le debit de filtrat diminuer de fagon importante ; 

- de voir le filtre « eclater », c’est-a-dire relacher dans le filtrat une partie 
des particules retenues; 

- d’avoir des difficultes a debarrasser entierement la masse filtrante de 
ses impuretes. 

Le lavage (habituellement de l’eau) se fait a contre-courant ou equicourant 
et dans la plupart des appareils le liquide de lavage suit le trajet du filtrat. 
Experimentalement etablie, la loi de variation de la concentration dans 
l’effluent est de la forme : 



dC 

df 




(9.23) 



d’ou, en integrant, il resulte l’expression qui donne la concentration du 
liquide de lavage a un moment t : 



C = C 0 • exp^- 




(9.24) 



ou : 

- C 0 est la concentration du liquide de lavage au debut de la phase de 
lavage (t = 0), w h , la vitesse de lavage, Z l’epaisseur du lit de sediment. 

- Le coefficient k est une fonction des proprietes physico-chimiques du 
gateau et du liquide de lavage; il se determine experimentalement en 
mesurant les concentrations Cj et C 2 aux temps de lavage et t 2 : 





rln(C 1 /C 2 )-i 




- ( f 2~ f l) - 



(9.25) 



La vitesse de lavage est egale a la vitesse de filtration, ainsi le debit Gv lv 
du liquide de lavage est egal au debit du filtrat au dernier moment de la 
filtration. 
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Le debit d’eau de lavage pour la filtration sous pression constante sera : 



G 



V, Iv 



dV = 1 

df 2 aVj+b 



(9.26) 



expression dans laquelle Vt est le volume de filtrat a la fin de la filtration. 
Dans le cas des filtres-presses, le liquide de lavage circule a travers un 
gateau deux fois plus epais, alors que la surface represente la moitie de 
celle de la filtration. Le debit de lavage sera egal au quart du debit final de 
filtration : 



G 



V, Iv 



1 

4(2 aV f +b) 



(9.27) 



9.5.2 Deshydratation (deliquorage) 

Cette operation a pour but d’enlever une partie du filtrat residuel en 
diminuant l’humidite du gateau. A cet effet, dans un nombre limite de 
cas, un accroissement de la pression en fin de filtration suffit. Cependant 
les caracteristiques recherchees imposent bien souvent l’utilisation de 
techniques specifiques. Les deux techniques classiquement utilisees, 
seules ou combinees, qui n’impliquent pas de changement de phase du 
liquide, sont les suivantes : 

- les forces de « desaturation » sont appliquees sur le liquide par effet 
centrifuge, soufflage ou succion d’air (drainage) ; ces forces ont un 
faible effet sur la structure du gateau, et la porosite reste constante; 
seule une diminution de la saturation est recherchee; 

- les forces mises en ceuvre tendent a reduire le volume des vides au sein 
du gateau et modifient done significativement sa structure ; le volume 
de liquide contenu dans la masse poreuse diminue, mais le reseau de 
pores reste sature; cette action de pressage est obtenue soit par com- 
pression mecanique sur des presses (presses hydrauliques, presses a cour- 
roies ou a rouleaux, presses a vis, membranes de compression) ou des 
filtres presseurs, soit en augmentant la pression de filtration en fin 
d’operation (utilisation d’un liquide de lavage force a contre-courant, 
permeation de liquide visqueux). 
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Les methodes qui mettent en ceuvre un drainage hydrodynamique (gra- 
vitaire ou force) ne sont efficaces que lorsque la structure du gateau est 
« ouverte », ce qui impose une taille moyenne minimale pour les parti- 
cules constituant la masse poreuse. La limite de taille peut etre fixee 
autour de 50 pm, et la valeur de la permeabilite est comprise entre 10” 1(1 
et 10” 15 m 2 . Lorsque le drainage a lieu uniquement sous l’effet de la 
pesanteur, les particules doivent etre beaucoup plus grosses, de l’ordre 
de 500 pm. 

9.6 Filtration centrifuge (Essorage) 

La separation des constituants dans une operation d ’essorage s’effectue 
par le passage de la phase liquide au travers d’un element filtrant sous 
Taction d’un champ centrifuge. Cet element filtrant (textile, metallique 
ou mixte), fixe contre la paroi interne du rotor (panier), est le support 
sur lequel viennent se deposer les particules solides constituant ainsi une 
couche permeable appel ee gateau. II s’agit done d’une filtration sur sup- 
port dans laquelle la difference de pression s’exergant de part et d’autre 
d’une masse filtrante est creee par un anneau liquide en rotation ; il per- 
met d’obtenir des solides plus secs. L’essorage centrifuge exige que les 
particules solides deposees contre la paroi du rotor en couche plus ou 
moins epaisse conservent, dans les conditions de pression developpee 
par la centrifugeuse, une permeabilite suffisante. En pratique, le diametre 
minimal des particules pouvant etre traitees se situe autour de 5 pm. 
Pour certains constituants, la permeabilite du gateau de particules dimi- 
nue lorsque la pression developpee dans le panier de l’essoreuse aug- 
mente et cette technique de filtration peut etre, dans des cas limites, mal 
adaptee. 

En general, un cycle d’essorage centrifuge comporte les operations suivantes : 
- le chargement du panier (alimentation et filtration de la suspension) ; 
la centrifugeuse tourne soit a sa vitesse maximale, soit a une vitesse 
reduite ; pendant cette periode, le gateau se forme contre l’element fil- 
trant fixe sur la paroi interne du panier par combinaison des pheno- 
menes de filtration (vitesse des particules et du liquide identiques) et 
de sedimentation progressive (vitesse des particules superieure a celle 
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du liquide), alors que la phase liquide s’ecoule au travers de la couche 
poreuse ; 

- lavage eventuel du gateau par un liquide de lavage qui traverse cette 
couche poreuse, permettant soit l’elimination du liquide mere 
contenu dans les interstices par deplacement et diffusion, soit la disso- 
lution d’impuretes absorbees par les particules solides ; 

- l’essorage proprement dit, au cours duquel le liquide interstitiel s’eli- 
mine progressivement des particules solides jusqu’a atteindre l’equi- 
libre entre les forces capillaires et les forces centrifuges ; l’elimination 
du liquide comporte deux phases successives : celle correspondant au 
liquide emprisonne dans les interstices les plus importants situes entre 
les differentes particules, puis celle correspondant au liquide empri- 
sonne dans les interstices les plus petits au voisinage des surfaces de 
contact des particules et du liquide adsorbe (egouttage) ; 

- le debattissage du gateau, operation realisee a l’aide d’un dispositif de 
raclage, l’essoreuse tournant soit a la vitesse maximale, soit a une vitesse 
tres faible (30 a 60 tr/min). 

Dans la pratique, le calcul de la duree d’un cycle d’essorage requiert les 
donnees numeriques suivantes : 

- les caracteristiques physiques des phases liquide et solide ; 

- les caracteristiques physiques du gateau de particules. 

La resistance specifique du milieu poreux constitue par le gateau est la 
grandeur physique, independante de la masse de particules, qui caracte- 
rise sa resistance a l’ecoulement du liquide (filtrat). Seuls des essais en 
filtration (ou permeation) statiques ou en centrifugeuse pilote permettent 
de determiner cette grandeur. 

II existe : 

- des essoreuses a axe de rotation vertical qui fonctionnent done tou- 
jours en discontinu ; pour produits chers, elabores en petite quantite, 
par campagnes ; 

- des essoreuses continues a axe horizontal ou vertical ou encore oscillant 
a axe vertical ; 

- des essoreuses intermittentes egalement a axe horizontal ; les diametres 
de panier vont de 250 a 2100 mm (Figure 9.7). Toutes les operations 



191 




9 • Filtration 


9.6 Filtration centrifuge 




(Essorage) 



du cycle (chargement, lavage, essorage, dechargement du sediment) 
s’effectuent a la vitesse normale de rotation (maintenue constante), le 
dechargement du gateau essore etant assure par un dispositif appele 
couteau ou racloir. 

Le diametre des essoreuses etant plus important que celui des centrifu- 
geuses (l’effet centrifuge ne depasse pas 2 000 a 2 500 g), leur vitesse de 
rotation est plus faible. 




Figure 9.7 - Essoreuse a axe horizontal et racloir. a) cuve ; b) panier ; 
c) dispositif de dechargement ; d) racloir ; e) frein ; f) poulie receptrice. 
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10.1 Definitions et generates 

Lorsque Ton envoie un courant de fluide en dessous d’un lit poreux, place 
par exemple dans une colonne, et que Ton augmente le debit, la perte de 
charge augmente conformement aux equations donnees pour l’ecoule- 
ment au travers d’un milieu poreux. Ceci se traduit par une poussee 
exercee sur l’ensemble des particules constituant le lit. Lorsque la pous- 
see devient suffisante, elle equilibre globalement la pesanteur. Si Ton 
augmente le debit du fluide au-dela de cette valeur, les particules ont 
tendance a se soulever sous l’influence de cette poussee. Mais, tant que 
la vitesse relative fluide-particule est inferieure a la vitesse limite de chute 
de ces dernieres, celles-ci ne se soulevent en bloc que tres peu de temps. 
Tres vite, de plus en plus de particules se trouvent animees d’un mouve- 
ment desordonne tout en occupant globalement un volume plus grand. 
II y a dilatation du lit, c’est-a-dire augmentation de sa porosite, ce qui 
entraine une diminution de la perte de charge. Cette diminution se pour- 
suit jusqu’au moment oil il y a de nouveau equilibre entre la perte de 
charge et les forces de pesanteur. 

Le lit de particules ainsi dilate est dans un etat d’equilibre stable. Aussi 
possede-t-il des proprietes tres particulieres, et notamment une mobi- 
lity analogue a celle d'un fluide. II presente une surface libre tres nette, 
et peut s’ecouler dans une canalisation lorsqu’il existe une difference de 
pression a ses deux extremites. C’est pourquoi Ton dit qu’il y a fluidisation. 
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D’une maniere generale, on distingue deux regimes de fluidisation : 

- La fluidisation particulaire; cas ou le lit presente une densite moyenne de 
particules a peu pres constante d’un point a l’autre. A l’echelle macros- 
copique, on peut considerer le lit comme homogene (il n’existe pas de 
zones sans solides, et pas de bulles). Ce type de fluidisation par un gaz 
est realise avec de tres fines particules. 

- La fluidisation agregative ; cas dans lequel on observe une apparition de 
bulles pratiquement exemptes de solide. C’est la situation la plus fre- 
quemment rencontree en fluidisation gaz-solide et dans le cas de lits 
bouillonnants. 

Lorsque la fluidisation est provoquee par un gaz, le lit fluide est loin 
d’etre homogene; il est, en fait, constitue de zones riches en particules 
(phase dense) et de zones pauvres en particules (phase diluee). 

Le passage d’un gaz a travers une couche de particules solides conduit, 
suivant la vitesse superficielle du gaz, a des regimes differents de fluidi- 
sation (figure 10.1) : 

- renardage : des fentes par lesquelles le fluide passe d’une fagon privilegiee, 
apparaissent dans le lit ; 

- bullage ; il y a formation de bulles a la surface du lit, qui semble bouillir 
comme un liquide. La multiplication des bulles entraine leur coales- 
cence, d’ou la formation de bulles plus importantes ; 

- pistonnage : le lit se fragmente en fractions separees par des zones de fluide 
exempt de solide (les bulles occupent toute la section de la colonne). 
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Figure 10.1 - Differents regimes de fluidisation : 
a) fluidisation a vitesse minimale; b) homogene; c) bullage; d) pistonnage. 
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Ces phenomenes n’affectent pas gravement le schema theorique si le 
fluide est un liquide. II n’en est pas de meme s’il s’agit d’un gaz. Dans ce 
cas, le bullage est un phenomene general qui apparalt lorsque la vitesse 
du gaz atteint une certaine valeur qui n’est nettement superieure a la 
vitesse qui provoque la fluidisation que si les particules sont tres fines. 
La plage des vitesses de gaz permettant la fluidisation peut done etre tres 
etroite, voire inexistante. 

Dans le cas d’une fluidisation par un liquide, le lit fluidise est beaucoup 
plus homogene et on atteint ce que l’on appelle la fluidisation particu- 
laire. De la meme fagon, une fluidisation assez homogene peut etre obte- 
nue en injectant deux phases fluides (gaz + liquide) au has de l’appareil; 
on obtient un lit en ebullition. 

Selon la nature des fluides utilises pour obtenir un lit fluidise, on peut 
distinguer : 

- les lits fluidises gaz-solide ; 

- les lits fluidises liquide-solide; 

- les lits fluidises gaz-liquide-solide (dits lits bouillonnants). 

On va aborder dans ce chapitre uniquement le cas de la fluidisation par 
un gaz. 

Avant de demarrer une operation en lit fluidise, il est necessaire de veri- 
fier si les poudres sont aptes a etre correctement fluidisees. 

Geldarf a pu classer les solides en poudre en quatre categories selon leur 
aptitude a la fluidisation. Les parametres pour ce classement sont : la 
masse volumique apparente des grains (Ap = p p - pf et le diametre moyen 
equivalent d . 

Les quatre classes mises en evidence par Geldarf sont : 

- Classe A : les poudres fines et legeres (20 < d <150 pm et p ; , < 1 500 kg/m 3 ) ; 
de type particulier et avec une desaeration lente, la fluidisation de ces 
grains est aisee; exemples de poudres : divers catalyseurs. 

- Classe B : les poudres sableuses (80 <d p < 800 pm et 1 500 < p () < 4 000 kg/m 3 ) ; 
fluidisation facile de type agregative avec desaeration tres rapide; 
exemple de poudre : le sable. 

- Classe C : les poudres fines cohesives (d p < 30 pm) ; fluidisation difficile a 
cause des forces de surface tres elevees entre grains ; exemple de poudre : 
farine, talc. 
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- Classe D : les pcudres granuleuses (d p > 800 pm) ; fluidisation pos- 
sible, mais il preferable d’utiliser le lit a jets; exemple de poudre : 
les cereales. 

Une bonne fluidisation est assuree par une poudre caracterisee par : 

- une bonne dispersibilite et une bonne coulabilite (taille des particules 
comprise ente 50 et 500 pm dans les classes A et B) ; 

- une distribution raisonnable des granulometries; 

- une bonne resistance au frittage (attrition). 



10.2 Considerations theoriques 

Une fois verifiee la faisabilite de mise en fluidisation, trois grandeurs 
hydrodynamiques doivent etre determinees : 

- la vitesse superficielle minimale de fluidisation w min f', 

- la vitesse superficielle provoquant l’entralnement d’au moins une par- 
tie du solide icy; 

- l’expansion du lit en fonction de uy. 

10.2.1 Vitesse minimale de fluidisation 

Le mouvement aleatoire des particules engendrees par la circulation des 
fluides ne pourra etre obtenu que si la vitesse ascendante du fluide depasse 
une certaine limite (vitesse minimale de fluidisation Au dela de cette 

vitesse, le lit se met en mouvement et subit une expansion. En dega, la 
position relative des particules est conservee; on dit que le lit reste fixe. 
On determine la vitesse a laquelle intervient la fluidisation en fonction 
de la pression due a la pesanteur et de la pression correspondant a la 
perte de charge du fluide a travers un milieu poreux. 

Soit un lit de particules homogenes disposees dans une colonne au-dessus 
d’une plaque perforee. Un fluide reel (air) s’ecoule au travers du lit. 
Dans les cas les plus frequents (particules fines), la fluidisation se pro- 
duit en regime laminaire. 
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Pour un certain debit, la perte de charge du fluide traversant le lit poreux 
est donnee par la relation de Kozeny-Carman : 



A p = 



180Z, 



p(l 



j2 3 

dp e o 



( 10 . 1 ) 



dans laquelle Z c est la hauteur initiale du lit de particules, e 0 la porosite 
du lit, d p le diametre des particules et p la viscosite du fluide. 

Lorsque cette perte de pression est egale a la pression exercee par le 
poids du lit de particules (20.2) le lit commence a se soulever; c’est le 
seuil de fluidisation, caracterise par la vitesse minimale de fluidisation w min j. 

Ap = ^ A|1 - 1Z = ^Z 0 (\-t 0 )g (10-2) 



d 2 p z Ap,g 

Wminf ~ 180n(l -eJ 



(10.3) 



avec A, l’aire de la section de la colonne et Ap = (p p - pfl la difference 
entre les masses volumiques des particules et du fluide. 

On remarque que ne depend pas du diametre de la colonne. 

Dans les cas usuels (particules solides comprises entre 30 et 1 000 pm 
pour la fluidisation en phase gazeuse), la fluidisation intervient en regime 
laminaire. 

L’ utilisation de la relation de iv min ,- pose quelques problemes, car il est 
tres difficile d’evaluer la valeur de la porosite e du lit au moment de la 
fluidisation. En l’absence des donnees experimentales, le rapport e/(l - e) 
peut etre evaluer a 0,091. 

Dans la litterature specialisee on trouve d’autres expressions permettant 
le calcul de la vitesse minimale de fluidisation. Ainsi, pour les lits mono- 
disperses, Leva donne la relation : 



“'min / = 0,00935 



r <1,8824“! 
d p 


r p p _ p /i 


0,8824 

V 


L pj J 



(10.4) 



valable pour un regime d’ecoulement laminaire. 
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Une autre relation est proposee par Rowe : 

w minf = 0,0008 i (p f ~ p /M’ (10.5) 

M 

dont la validite concerne tous les regimes d’ecoulement. 

Pour comprendre le sens physique de la vitesse superficielle minimale 
de fluidisation, plusieurs approches sont possibles. La plus simple est la 
suivante : 

Quand on fait circuler un fluide de has en haut au travers d’un lit de par- 
ticules solides en mesurant la perte de charge en fonction de la vitesse 
superficielle du fluide, on obtient une courbe qui a qualitativement la 
forme representee sur la figure 10.2. Aussi longtemps que la vitesse 
superficielle du fluide reste inferieure a w minf , on constate une augmen- 
tation de la perte de charge avec w f . La perte de charge enregistree cor- 
respond a celle resultant de maniere classique de l’ecoulement d’un 
fluide a travers un materiau granulaire en lit fixe. 

La courbe en traits correspond au premier detassement du lit : la fraction 
de vide est inferieure a celle du lit detasse par fluidisation prealable. 

La vitesse pratique de fluidisation est la vitesse utilisee dans les installations 
industrielles. Cette vitesse, comprise entre la vitesse minimale et la vitesse 
maximale de fluidisation, se determine experimentalement en fonction 
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Figure 10.2 - Variation de la chute de pression 
en fonction de la vitesse du fluide de fluidisation. 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



10 • Fluidisation 



10.2 Considerations theoriques 



de l’humidite des particules solides, du degre de distribution du fluide, 
de la qualite de la structure du lit, etc. 

I Remarque 

Dans le cas ou l’on sort du regime laminaire, les relations sont evidemment modi- 
fiees, mais il n’en resulte pas de differences fondamentales de comportement. 

Le lit bouillonnant correspond a une amelioration du lit fluidise. La vitesse 
de l’air ou du gaz de mise en suspension est plus grande, tout juste infe- 
rieure a celle correspondant au debut du transport pneumatique. 



10.2.2 Vitesse maximale de fluidisation 



Au-dela de w m r, les grains sont individualises et sujets a des mouvements 
varies dans toutes les directions. Mais, pour une vitesse donnee, leur 
position moyenne reste statistiquement fixe ; le lit a done une hauteur Z 
constante, qui croit quand le debit de fluide augmente : 



Z = (1-Eq) 
Z 0 (1-e) 



( 10 . 6 ) 



La perte de charge reste constante pendant la fluidisation, la porosite du 
lit fluidise croit avec la hauteur Z et avec la vitesse w en colonne vide : 



1 

o 

W 

1 

1 


r e3 i 


L J 


_(1 — e)_ 



(10.7) 



Si on augmente encore le debit, on va atteindre la vitesse correspondant 
a celle qu’auraient les grains s’ils tombaient en chute libre dans le fluide 
immobile. On aura alors entrainement des grains qui seront elimines 
dans le sens courant. C’est la vitesse maximale de fluidisation qui corres- 
pond a la vitesse de sedimentation des grains : 



“'maxf : 

On en deduit le rapport : 

w c 

max/ _ 

W ■ f 
min \j 



d -i^P 

F 18p 


(10.8) 


o (1 7- ) 

O ' 5 


(10.9) 



'o 
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qui est compris generalement entre 50 et 100. 

Le rapport x = Wf/w m3K f entre la vitesse effective de fluidisation et la vitesse 
maximale designe le degre de fluidisation. Ce parametre est determine par 
les facteurs influengant la vitesse minimale ainsi que par des facteurs tels 
que : l’humidite du produit, distribution du fluide, structure du lit; sa 
valeur est determinee experimentalement. 

Si Ton fait croitre la vitesse superieure du fluide, on aura tendance a 
entrainer de plus en plus de solide. La phase bulle devient la phase conti- 
nue et occupe progressivement tout l’espace reactionnel. II est clair qu’a 
la limite, la phase dense aura disparu et on aura affaire a un lit transporte. 



10.2.3 Porosite et expansion du lit 

La porosite du lit fluidise represente le rapport entre le volume de vide et 
le volume total du lit, V w , a la vitesse tty du fluide. 

II est possible d’ecrire : 



F = (n.-v„) 

v 

IV 

ou V est le volume du produit solide. 

En connaissant la masse des particules m . , on a : 

V p = m p /p p 

et done : 



( 10 . 10 ) 



E 



IV 





( 10 . 11 ) 



On peut aussi utiliser la relation suivante pour determiner la porosite a 
la vitesse de fluidisation : 



e 



W 



( 1 8i?e + 0,36J?e 2 ) 
Ar 



, 0.21 



( 10 . 12 ) 
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Dans le cas de la fluidisation bouillonnante, differentes correlations ont 
ete proposees pour estimer la porosite du lit fluidise, parmi lesquelles on 
peut retenir celle de Thonglimp : 

e w = l,57. Re°’ 29 Ga- iU9 (10.13) 

La hauteur du lit fluidise est liee a la hauteur du lit fixe, par la relation : 

(l-£„) 

Z = (10 ' 14) 

avec e 0 la porosite du lit fixe. 

L’expansion du lit fluidise, c’est-a-dire la difference entre Z et Z 0 , permet 
de dimensionner l’appareil de fluidisation. 

10.3 Transfert thermique et de masse 

La fluidisation presente l’avantage de favoriser les transferts de matiere et 
de chaleur entre solide et fluide, ou entre solides et parois, grace a l’agita- 
tion des particules au sein du fluide. En effet, cette agitation est intense 
et assure une bonne homogeneite, sans qu’il soit besoin de faire appel a 
des dispositifs mecaniques. 

Ces transferts sont regis par deux facteurs : 

- le coefficient de transfert ; 

- l’aire interfaciale. 

10.3.1 Transfert thermique dans le lit fluidise 

L’estimation quantitative du transfert de chaleur est necessaire afin de 
pouvoir effectuer le dimensionnement thermique du dispositif de flui- 
disation. 

Dans un lit fluidise, la chaleur peut etre introduite ou evacuee par : 

- le fluide souffle afin de provoquer la fluidisation ; 

- les particules a fluidiser; 

- la paroi du recipient; 
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- les surfaces, chaudes ou froides ; 

- des processus physiques, par exemple la vaporisation, dans le lit fluidise. 
L’echange de chaleur se fait entre : 

- la paroi de Fappareil et les particules en contact avec celle-ci ; 

- les particules elles-memes entrant en contact; 

- les particules et le fluide de fluidisation; 

- le fluide et la paroi. 

■ Transfert de chaleur entre le fluide et les particules solides 

En tenant compte de la complexity du phenomene, du grand nombre de 
facteurs en jeu et de l’agitation intense a l’interieur du lit fluidise, tres 
difficile a evaluer, on peut comprendre la difficulty a definir le transfert 
thermique, c’est-a-dire le coefficient a dans 1’equation generale : 

Q = a p S p(Tn - T p ) (10.15) 

dans laquelle a p est le coefficient partiel d’echange de chaleur fluide-par- 
ticules solides, S la surface d’echange thermique (surface des particules) 
et T„ et T p les temperatures du fluide et des particules. 

II existe de nombreuses relations issues de fexperience, qui restent toute- 
fois valables dans le domaine ou elles ont ete etablies. 

Le transfert entre les particules solides et le gaz (et inversement) utilise gene- 
ralement un coefficient dont la valeur est comprise entre 6 et 20 W/m 2 K. 



■ Transfert de chaleur entre le lit fluidise et la paroi 

Le transfert depend des caracteristiques geometriques du systeme, de la 
vitesse et des proprietes du fluide, ainsi que des dimensions et de la dis- 
tribution granulometrique des particules solides. 

Parmi les nombreuses equations empiriques proposees, les meilleures cor- 
relations sont obtenues par les expressions : 

• pour l’echange thermique a travers la paroi exterieur de l’appareil (Ull- 
mann, 1972) : 



1- 


l°’ 65 py> 17 


r(i-e) 




r^y 


VZv 




8 


V 


Kc p/ - 



Re 0 * (10.16) 
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1 pour l’echange thermique a travers des surfaces interieures : 



Nu p = 0,33(1 -e )CrRe p 



0.23 



h 



0,43 



L£|( l££ 

C P2 



(10.17) 



avec Cr un facteur de correction. 

Exceptes les tres gros rapports L/D, la temperature a l’interieur du lit flui- 
dise est assez uniforme, l’ecart entre differents points ne depassant pas 
les 5 °C. 



10.3.2 Transfert de masse dans le lit fluidise 

Parmi les essais de correlation des resultats experimentaux concernant le 
transfert de masse, on cite les travaux de Chu et collaborateurs (Chu J. C., 
Kalil J., Watteroth W A., 1953) qui ont reussi a fixer dans une seule expres- 




Nombre de Reynolds modifie Re m 

Figure 10.3 - Variation du facteur de transfert de matiere avec le nombre 
de Reynolds modifie, pour I'ecoulement a travers un lit poreux. 
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sion le lit fixe et le lit fluidise. La correlation est presentee par un dia- 
gramme (figure 10.3) ayant les coordonnees : 

Re -'~A^rT) a, ‘ bsc,sse ' 

et : 

j d = k/w a (Sc) 2/i en ordonnee, 

ou Re m est le nombre de Reynolds modifie, G le debit masse de fluide, A 
l’aire de la section transversale du lit, p la viscosite du fluide, e la porosite 
du lit, le facteur de Colburn pour la diffusion (transfert de masse), k le 
coefficient de transfert de masse, w a la vitesse du fluide (fictive) dans le 
fut vide et Sc le nombre de Schmidt. 

Le diagramme correspond aux equations : 

j d = 5,7 Re- 078 pour 1 < Re m < 30 (10.18) 

j d = 1,77 Re- 0 ’ 44 pour 30 < Re m < 5 000 (10. 19) 

La correlation s’applique tant a la fluidisation par un gaz qu’a la fluidisation 
par un liquide et couvre des domaines tres larges concernant les variables : 
e entre 0,25 et 0,97, d p entre 0,75 et 12,5 mm, Sc entre 0,6 et 1 400. 

10.4 Techniques et appareillage 
de fluidisation 

Les reacteurs a lits fluidises peuvent etre de conceptions tres variees 
selon le type de solide, la vitesse operatoire, la nature de la reaction. En 
pratique, on peut diviser ces reacteurs en trois categories : 

- reacteur a lit bouillonnant (regime de vitesses moderees) et a foyer 
unique; 

- reacteur a lit bouillonnant (regime de vitesses moderees) multi-etage ; 

- reacteur a lit circulant (vitesses operatoires importantes). 
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10.4.1 Reacteur a foyer unique 

Les reacteurs a lit bouillonnant monoetage sont couramment utilises dans 
les precedes tels que reactions catalytiques, traitement des minerais et rege- 
neration des solides. Ces reacteurs ont l’avantage d’etre simples et robustes, 
et necessitent peu d’entretien, mais ne sont pas les plus performants. 
Souvent les appareils sont equipes interieurement de tubes de transfert, 
de chicanes ou d’autres elements fixes qui influencent le comportement 
hydrodynamique du lit. 

C’est la taille des particules qui peut decider de l’emplacement de la 
tubulure d’alimentation. Ainsi, pour les particules plus grosses que la 
taille moyenne des particules fluidisees, on doit prevoir P alimentation 
dans la partie superieure du lit afin d’eviter l’effet de segregation; si les 
particules sont plus fines, il est preferable d’alimenter par la partie infe- 
rieure pour diminuer l’entrainement. 

10.4.2 Systemes derives des lits fluidises 

Les reacteurs multietages (figure 10.4) permettent d’obtenir une meilleure 
distribution des temps de sejour (aussi bien pour le gaz que pour le solide) 



Sortie du gaz M- 



Entree du gaz 




Entree du solide 



Sortie du solide 



Figure 10.4 - Lits fluidises multi-etages. 
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et ofFrent une possibility d’echange de chaleur entre deux etages successifs. 
Cependant, ces reacteurs sont plus couteux et leur fonctionnement est 
plus complique que celui des reacteurs a foyer unique. L’une des realisa- 
tions est un empilement de lits fluidises a contre-courant fluide-solide. 
Les reacteurs a lits circulants offrent l’avantage d’operer a des vitesses tres 
importantes (jusqu’a quelques metres par seconde), mais posent souvent 
des problemes d’usure des pieces et de controles de la temperature et du 
debit de circulation des solides. En effet, la jambe de retour (la conduite 
dans laquelle le solide passe de la sortie basse du cyclone vers le foyer 
principal) est souvent le siege de problemes dus a la formation de bou- 
chons. Dans certains procedes utilisant ce type de reacteurs (comme la 
combustion du charbon), on melange le solide reactif avec un produit 
non reactif pour, d’une part, creer une certaine inertie thermique et, 
d’autre part, repartir plus facilement la chaleur degagee par la reaction 
sur toute la hauteur du lit fluidise. 

Le reacteur est constitue d’un ou plusieurs longs tubes dans lesquels les 
particules sont entrainees par le fluide reactionnel; ce type peut convenir 
lorsque, pour differentes raisons (limitations diffusionnelles, necessite 
d’echange thermique), on a ete contraint de choisir des particules de 
taille tres petite ( d p < 0,5 mm) ou des vitesses de circulation tres elevees 
Wr> 5 m/s). 

L’appareil de ce type comprend done trois zones : 

- zone d’injection du catalyseur dans le courant du fluide; 

- tube dans lequel circule le melange fluide + solide; 

- zone de separation du catalyseur (generalement recycle). 

L’ensemble ainsi constitue est schematise sur la figure 10.5. 

Bien que tous les reacteurs a lit fluidise soient equipes de cyclones avec 
retour de solides vers la zone fluidisee, le terme de lit circulant doit etre 
reserve aux cas suivants : 

- le debit massique de solide recycle est largement superieur au debit 
d’alimentation du solide frais ; 

- la repartition granulometrique de la partie entrainee est peu differente 
de celle de la couche fluidisee (ce qui n’est pas le cas pour les lits flui- 
dises classiques). 
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Figure 10.5 - Lit circulant. 



Les lits a jet permettent la mise en contact d’un fluide avec de gros grains 
de solide dont le diametre depasse les 2 a 3 mm et par consequent diffi- 
cilement fluidisables a des conditions optimales. 

Un lit a jet (figure 10.6) se compose principalement de trois zones : 

- le jet gazeux, dans l’axe du lit, qui entraine les particules se trouvant a 
la frontiere solide - jet; 

- la zone annulaire qui entoure le jet et qui englobe le solide non fluidise; 

- la fontaine ou les particules sont entrainees par le jet, done fluidisees. 

Les parametres hydrodynamiques defmissant le lit a jet sont : 

- la chute de pression dans le lit a la vitesse maximale du jet; 

- la vitesse minimale pour un lit a jet; 

- la hauteur maximale de la couche a jet; 

- le domaine de stabilite de la couche a jet. 



207 




10 • Fluidisation 


10.4 Techniques et appareillage 




de fluidisation 



Parmi les nombreuses correlation donnant la vitesse minimale du gaz. on 
cite, pour un appareil cylindro-conique, celle de Mathur et Gishler : 



A) 


Ay\ 


\d' 


Id) 



2 gZ e 



(Pp-pJl 



( 10 . 20 ) 



avec d 0 le diametre de l’orifice du souffleur de gaz, D le diametre de 
l’appareil et Z 0 la hauteur de la couche fixe. 



Sortie 

air 




air 



Ecoulement 
du solide 



Figure 10.6 - Lit a jet. 
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10.4.3 Appareillage 

Dans la plupart des cas, une installation industrielle de fluidisation com- 
porte : 

- une enveloppe de fluidisation; 

- 1’alimentation en solide; 

- le separateur de particules (cyclone) a la sortie des gaz ; 

- le souffleur de gaz (distributeur). 

L’enveloppe, habituellement un cylindre vertical, est remplie de produit 
qui constitue le lit fluidise. La hauteur du lit est fonction du temps de 
contact avec le gaz, du rapport ZJD , de l’espace exige par les tubes 
internes de transfert thermique, du temps de sejour du solide. En regie 
generale, la hauteur du lit ne descend pas sous 0,3 m et ne depasse pas les 
15 m. 

Lors du fonctionnement normal d’un lit fluidise, une partie du solide, qu’il 
s’agisse de la fraction de plus faible granulometrie du lit originel ou des 
fines resultant de l’attrition des particules plus grosses, est entralnee par 
le gaz. 

L’espace libre au-dessus de la surface du lit represente la hauteur de disen- 
gagement ( TDH ) ; son existence est necessaire afin de limiter l’entralne- 
ment des particules solides et de permettre aux particules les plus grosses 
de retomber par gravite dans le lit. Parmi les facteurs influengant cette 
hauteur, on cite la vitesse du gaz et le diametre de la colonne. 
L’entrainement des fines particules au-dessus de la hauteur de disenga- 
gement porte le nom d ’elutriation ; il est evident que seules les particules 
dont la vitesse limite de chute est inferieure a la vitesse superficielle du 
gaz peuvent etre entrainees au-dessus de TDH. 

La grille de fluidisation (distributeur) constitue un element sensible; elle 
assure la separation du gaz, evite le pleurage du solide mais peut etre source 
d’encrassements. Plusieurs modeles de distributeur sont presentes par la 
figure 10.7. 

La distribution du fluide dans la partie inferieure du lit fluidise requiert 
un soin particulier : une bonne distribution initiale conditionne les per- 
formances du lit fluidise. II convient d’eviter en particulier le renardage, 
cause de graves heterogeneites. 
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Un distributeur bien dimensionne doit assurer : 

- une bonne repartition du debit de fluide sur l’ensemble du lit fluidise; 

- l’absence de perte de solide; 

- une recirculation de gaz charge en poussieres ; 

- un arret et un demarrage rapide. 
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Figure 10.7 - Types de distributeurs : a) plaque perforee horizontale; 

b) plaque perforee etagee; c) plaque perforee convexe; 
d) distributeur sandwich; e) fentes continues (barres); f) a tuyeres; 
g) a calottes; h) elements de plaque a ajutage; i) tubes perfores. 



Le critere de dimensionnement le plus generalement admis pour la 
conception du distributeur impose une valeur de la perte de charge 
occasionnee par le passage du fluide a travers le distributeur issue de la 
relation : 

Ap rf e[0,lAp,„;0,5Ap,„] (10.21) 

mais a la condition que Ap rf soit tel que (Geldart D., 1982) : 

A p d a 3 500 N/m 2 
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avec A p m la chute de pression dans le lit fluidise, essentiellement due au 
frottement du gaz avec les particules du lit. 
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Le rapport : 



c = 



A Pd 

A Pm 



( 10 . 22 ) 



est fonction du rapport H/D ; plusieurs relations sont proposees, selon 
que H/D soit superieur ou inferieur a 0,5. 



10.5 Techniques de fluidisation 
et applications 

■ Principaux avantages 

- fonctionnement en continu ou en discontinu ; 

- large gamme de tallies d’appareils ; 

- bonne productivite par rapport a rencombrement; 

- faible attrition du solide ; 

- nettoyage de l’appareil relativement aise. 

■ Principaux inconvenients 

- le produit doit etre fluidisable, c’est-a-dire pulverulent et peu humide; 

- 1’envolement des fines necessite un dispositif efficace de separation gaz- 
solide (cyclone) ; 

- la drille de fluidisation peut etre source d’encrassement. 

■ Facteurs influenqant la structure du lit fluidise 
□ Facteurs relatifs aux particules solides 

- dimensions, 

- distribution granulometrique, 

- facteur de forme, 

- densite des particules, 

- effet electrostatique, 

- humidite. 
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□ Facteurs relatifs a I'agent de fluidisation 

- vitesse, 

- viscosite. 

□ Facteurs relatifs a I'appareil de fluidisation 

- forme (cylindrique, conique, etc.), 

- hauteur du lit fixe, 

- rapport Z 0 /D de I’appareil, 

- type de distributeur. 

La fluidisation presente certains avantages tels que : grande surface de 
contact gaz-particule, agitation intense des phases en presence, conditions 
hydrodynamiques favorables pour le transfert thermique et de matiere. 
Cette technique a beaucoup d’applications dans : 

- les operations de transfert de matiere et/ou thermique; 

- les operations hydromecaniques : le melange des solides ; 

- les processus chimiques. 

La fluidisation peut, en principe, etre utilisee toutes les fois qu’un fluide 
doit etre mis en contact avec un solide (reactions entre fluide et solide, 
ou encore reactions entre fluides en presence d’un catalyseur solide). En 
pratique, ce sont les melanges gazeux qui sont les plus utilises. 

- Craquage catalytique ou thermique des hydrocarbures (figure 10.8). 

- Reformage catalytique. 

- Combustion et gazeification du charbon. 

- Incineration de residus liquides et de dechets solides (figure 10.9). 

- Calcination des carbonates et des phosphates. 

- Production de clinker. 

- Grillage de minerals sulfures. 

- Reduction directe du minerai de fer. 

- Production d’alumine a partir de l’hydroxyde d’alumine. 

- Syntheses catalytiques : anhydride maleique, aniline, acrylonitrile. 

- Oxychloration de l’ethylene. 

- Operations de type physique : melange ou separation de solides, sechage, 
transfert de chaleur. 
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Dans le craquage sur lit fluidise (figure 10.8), designe sous le nom de 
FCC (Fluide Catalytic Cracking), le catalyseur fluidifie en fines parti- 
cules facilite la reaction qui s’effectue a une pression voisine de celle de 
l’atmosphere. Les hydrocarbures sont introduits au pied du riser (c) et se 
vaporisent en contact avec le catalyseur. La circulation du catalyseur pul- 
verulent est assure a la fois par les vapeurs d’hydrocarbures et par Fair de 
regeneration; les dispositions respectives du reacteur et du regenerateur 
ne sont ainsi plus fonction d’un simple deplacement par gravite. Les par- 
ticules solides sont collectees dans le reacteur (a) avant de traverser le 
stripper (b) vers le regenerateur (f). 




Figure 10.8 - Craquage catalytique des hydrocarbures : a) reacteur; b) stripper; 
c) riser de circulation; d) distributeur d'air; e) distributeur d'air; f) regenerateur. 

L’interet principal du transport de catalyseur par l’intermediaire d’un 
courant de gaz (w = 0,3 a 0,75 m/s) est l’accroissement du debit instan- 
tane de solide et du temps de contact, d’ou un rendement de l’operation 
tres eleve. 
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effluents gazeux 




Figure 10.9 - Incinerateur de boues residuaires en lit fluidise. 



Dans l’incinerateur de dechets (boues par exemple) a lit fluidise (figure 10.9), 
les residus preconditionnes, c’est-a-dire amenes a une taille convenable 
et traites afin d’eliminer les matieres non combustibles, sont introduits 
au-dessus du lit, tandis que le combustible supplementaire (fuel) est injecte 
directement dans le lit. L’air de fluidisation, prechauffe avant d’arriver au 
foyer, est souffle a travers un materiau inerte constitue de sable, d'alumine 
ou magnesie. 
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1 1 * LAVAGE 
ET DEPOUSSIERAGE DES GAZ 



11.1 Generalites 

L’air et les gaz vehicules dans les installations industrielles sont rarement 
purs. Les gaz contiennent tres generalement des particules solides ou 
liquides, ou meme certains autres gaz consideres comme indesirables. 

La separation mecanique entre une phase continue gazeuse (le gaz porteur) 
d’une part, un solide ou un liquide disperses (poussieres et brouillards 
liquides) d’autre part, definit l’operation de depoussierage. 

Le depoussierage industriel comprend deux phases : le captage du flux 
poussiereux, et la retention des poussieres. 

Le captage peut etre defini comme Taction de recueillir les poussieres a 
proximite de leur zone d’emission. Dans le cas de fumees provenant de 
foyers ou de fours, le captage est souvent directement assure si les pous- 
sieres en suspension dans les gaz sont produites dans une enceinte fer- 
mee et canalisees avec les gaz jusqu’a une cheminee qui permet leur 
evacuation dans T atmosphere. Pour depoussierer, il suffira d’interposer un 
appareil de retention en un point judicieux du circuit. Le degre de cap- 
tage realise a la source est alors aussi important pour Tefficacite finale du 
depoussierage que le degre de rendement de Tappareil depoussiereur. 

La retention est un terme qui, suivant la force mise en jeu pour agir sur les 
poussieres, s’applique a la separation du courant gazeux (fluide porteur) 
des particules solides ou liquides. 
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Le probleme de la separation de ces elements se pose chaque fois qu’il 
s’agit de proteger une machine contre leurs effets nocifs ou plus genera- 
lement lorsqu’il faut rejeter des effluents dans l’atmosphere. 

11.1.1 Elements polluants 

Pour mieux comprendre, nous allons examiner les differentes formes 
sous lesquelles se presentent habituellement les elements polluants. 

■ Poussieres 

Les poussieres sont des petits corps solides transports par les gaz. Elies 
ont une masse volumique, une forme, des proprietes electriques et sur- 
tout des dimensions tres variables selon les cas; leurs proprietes sont 
souvent liees a leur mode de formation et vont conditionner leur mode 
de separation. 

On distingue essentiellement : 

- les poussieres d’origine mecanique dont les dimensions sont generale- 
ment comprises entre quelques microns et le millimetre ; comme leur 
nom l'indique, ces particules sont produites par effritement meca- 
nique d’une quelconque matiere preexistante deja a l’etat solide ; 

- les poussieres d’origine chimique ou thermique qui, sous leur forme 
elementaire, sont constitutes de particules plus petites que le micron. 
Ces particules proviennent de noyaux de condensation extremement 
petits qui grossissent plus ou moins selon les conditions de temps et de 
temperature dans lesquelles ils evoluent au cours de leur formation. 

■ Brouillards liquides 

Les vesicules liquides peuvent etre d’origine mecanique et leurs dimen- 
sions sont comprises entre quelques microns et quelques millimetres (ce 
sont celles obtenues par pulverisation ou eclatement mecanique de 
liquide). Elies peuvent etre egalement d’origine chimique, provenir d’une 
condensation, et etre alors de dimensions submicronique. 

Les brouillards submicroniques et notamment les brouillards acides (sul- 
furique, chlorhydrique, phosphorique) sont souvent electrises et inaptes 
a 1’ agglomeration ; la plupart d’entre eux ont egalement la propriete 
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d’absorber Phumidite de Pair et done de pouvoir grossir et de se rabattre 
sur le sol, d’ou la necessite, malgre les difficultes que cela represente, de 
les capter avec un rendement eleve avant le rejet dans P atmosphere. 

■ Gaz nocifs 

De par leur toxicite ou leur effet corrosif, ces gaz doivent etre retenus 
par adsorption ou par reaction chimique, avant le rejet dans P atmosphere. 
Dans le cas le plus general, ces gaz sont accompagnes de poussieres et 
Pappareil de captation doit etre prevu en consequence. 

Industriellement, les gaz qu’il est le plus habituel de devoir capter, sont 
les suivants : 

- SO, et S0 3 , provenant le plus souvent de la combustion de produits 
sulfures ; 

- le fluor et ses derives FH et SiF 6 H 2 , provenant essentiellement des indus- 
tries de Pengrais ; 

-H 2 S; 

- HC1 et Cl 2 ; 

- les vapeurs nitreuses NO et NO,; 

- Pammoniac; 

- les vapeurs plrosphoriques. 

L’une des differences importantes entre les systemes heterogenes a phase 
dispersee solide est que les gouttelettes de liquide possedent une ten- 
dance naturelle a coalescer, tandis que P agglomeration des solides est plus 
difficile. 

11.1.2 Depoussierage 

Le but de P operation de depoussierage est, soit la recuperation des parti- 
cules de solide entrainees par le courant de gaz, soit la purification de la 
phase gazeuse. 

Le depoussierage industriel est essentiel dans plusieurs branches : cen- 
trales thermiques, metallurgie, transformation des metaux, materiaux de 
construction (ciment, verre, chaux), chimie minerale (engrais, acide sul- 
furique), raffinage du petrole, agroalimentaire, papeterie, industrie du bois, 
incinerateurs des dechets, etc. 
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Le choix du precede et du dispositif de separation des poussieres est 
fonction de nombreux facteurs se rapportant : 

• aux caracteristiques des poussieres : 

- proprietes physico-chimiques et structure ; 

- dimensions et spectre de distribution granulometrique ; 

- concentration dans le gaz et humidite ; 

• aux caracteristiques des gaz porteurs : 

- nature, temperature, humidite ; 

• au systeme heterogene gaz-solide : 

- degre de toxicite ; 

- inflammabilite, debit; 

• aux criteres economiques : 

- chute de pression au passage du gaz dans le separateur; 

• a d’autres criteres : 

- encombrement disponible ; 

- methode d’evacuation de la poussiere. 

L’efficacite E de l’operation de separation se definit en fonction de la 
quantite de particules retenues au passage du gaz charge a travers le sepa- 
rateur de poussieres : 

E = 100 (11.1) 



Une autre modalite pour exprimer l’efficacite est 1 efacteur de performance 
( FP ), qui represente le rapport entre le nombre d’unites de transfert (NUT) 
et la chute de pression dans le separateur : 



FP 



NUT 

A p 



In (C/C,.) 

A p 



( 11 . 2 ) 



avec : 

NUT - l„(g) 
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Dans ces relations, C ; et C f representent la quantite (masse, fraction 
massique) de particules contenues en phase gazeuse a l’entree, respecti- 
vement a la sortie du separateur. 

Le depoussierage des gaz peut se realiser selon quatre precedes de sepa- 
ration : 

- separation mecanique; 

- separation a milieu filtrant; 

- separation humide ou lavage des gaz ; 

- separation electrostatique. 

11.2 Procedes mecaniques de separation 

Sont consideres comme separateurs mecaniques tous les dispositifs d’epu- 
ration de gaz faisant appel, pour separer les poussieres des gaz porteurs, a 
des forces mecaniques (la pesanteur, l’inertie, la force centrifuge). 

11.2.1 Considerations theoriques 

La theorie de la sedimentation en champ gravitationnel et centrifuge 
s’applique egalement aux systemes heterogenes gazeux. Etant donne la 
grande difference de densite entre les particules (p ;) ) et le gaz (p), les 
relations etablies pour la vitesse de sedimentation (w 0 ) et le diametre cri- 
tique ( d cr ) se simplifient, car on neglige la densite du gaz par rapport a 
celle des particules. 



rf2 P,,g 



18 [i 



V— , pour Re < 1 



d lM, q ) 0 ’ 72 

U; c = °’ 1528 ’ P° Ur 1<Re< 103 

P P 



, n M p P g) 1/2 n 1AO 

v n = 1,74 £ , pour Re > 103 

o p 



(11.4) 

(11.5) 



( 11 . 6 ) 
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La relation generale donnant le diametre critique est : 



.2 -, 1/3 



d rr = C 



.PpP^J 



(11.7) 



dans laquelle : C = 2,62 pour Re < 1 ; C = 69, 1 pour Re > 1 000 et ou d est 
le diametre des particules, p la viscosite du gaz et g l’acceleration de la 
pesanteur. 

Le regime hydrodynamique du mouvement des particules s’exprime par 
le critere de Reynolds calcule avec d, le diametre moyen des particules. 



11.2.2 Dispositifs de separation utilisant 
la force gravitationnelle 

Chambres de decantation. La loi de Stokes montre que si l’on veut sepa- 
rer de grosses particules, superieures a 50 pm par exemple, on peut, en 
disposant d’une chambre assez vaste, les deposer en utilisant leur vitesse 
de chute libre, transversalement a l’ecoulement des gaz. 

Les chambres de decantation sont constitutes de grandes chambres 
munies de nombreux panneaux verticaux qui obligent le courant gazeux 
a parcourir un trajet tres tortueux. Les particules solides soumises a une 
force centrifuge importante se heurtent au fond ou aux parois de l’appa- 
reil et se separent du courant gazeux. Actuellement, ces installations sont 
tombees en desuetude, car leurs dimensions sont trop elevees. 



11.2.3 Dispositifs a inertie : depoussiereurs a chicanes 

Lorsqu’un melange gazeux heterogene rencontre un obstacle, les parti- 
cules entrainees ont tendance a s’y plaquer sous l’effet de leur vitesse, 
tandis que le gaz dont l’inertie est moindre, cherche a le contourner en 
formant une couche laminaire a son niveau. 

C’est le principe des chambres a chicanes, dans lesquelles le gaz parcourt 
un trajet en zigzag. Ces chambres peuvent etre horizontales (les chicanes 
etant verticales), ce qui permet au solide d’etre collecte dans le bas, ou il 
se rassemble sous l’effet de la gravite. Elies peuvent etre verticales (les 
chicanes etant alors horizontales), ce qui diminue l’encombrement, mais 
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complique la collecte du solide qui doit se faire par raclette au niveau de 
chaque chicane. Parfois ce peut etre un simple deflecteur ou plaque de 
chocs (dans les evaporateurs par exemple). 

Les depoussiereurs a chicanes sont d’un emploi de plus en plus rare a 
cause de leur efficacite limitee pour le captage des particules de diametre 
superieur a 50 pm, et de leur encombrement excessif. 



11.2.4 Dispositifs de separation utilisant la force centrifuge 

Le principe de fonctionnement de ces appareils est d’accroitre la vitesse 
de sedimentation sous l’effet d’un champ de forces centrifuges, cree non 
pas par une force mecanique, mais par l’energie cinetique du gaz. 

La vitesse de sedimentation en champ centrifuge, en negligeant la den- 
site du gaz, s’ecrit (pour le regime de Stokes) : 



iv 



OC 



tT p^toTR 
18p 



( 11 . 8 ) 



ou, en exprimant la vitesse angulaire to en fonction de la vitesse periphe- 
rique w , et le rayon R de rotation du gaz (co = w JR) : 



w 



OC 



,2 2 

LP 'j%l 

18 [iR 



(11.9) 



En regie generale, la vitesse en champ centrifuge est 5 000 a 2 000 fois 
plus grande que w 0 en champ gravitationnel. La relation (11.9) indique 
que l’accroissement de w K peut se realiser par l’augmentation de la 
vitesse w du gaz et par la diminution du rayon R de rotation. 



■ Separateurs cydonaires 

Les appareils specifiques a la separation en champ de forces centrifuges, 
pour les systemes heterogenes gazeux, sont les cyclones. Ils sont consti- 
tues par un corps cylindrique prolonge dans sa partie inferieure par un 
trongon conique raccorde a la tremie de reception des poussieres. Le gaz 
a traiter est generalement admis tangentiellement a la partie superieure 
du corps cylindrique a une vitesse de 10 a 70 m/s. Le raccord d’entree 
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helicoi'dal doit imprimer au courant gazeux un mouvement de rotation 
descendant vers la partie conique, d’oii le gaz purifie est dirige vers la 
tubulure de sortie, toujours par un mouvement helicoi'dal, cette fois 
ascendant. Le mouvement helicoi'dal du gaz entraine les particules, 
solides ou liquides, dans un mouvement de rotation vers le dispositif 
d’evacuation, apres impact sur la paroi et sous l’effet de la pesanteur. 

La vitesse et le mode d’admission du gaz dans le cyclone, ainsi que les 
dimensions de l’appareil, determinent les performances de celui-ci. Pour 
le meme cyclone, 1’ augmentation de la vitesse d’entree du gaz a pour 
effet une efficacite de captage superieure, tout comme une croissance de 
la capacite de traitement. II est evident que la perte de charge (A p) sur le 
circuit d’ecoulement de gaz, sera plus importante. Si l’on augmente la 
hauteur de Pappareil, on constate une meilleure efficacite sans une modi- 
fication sensible de la perte de charge. Par ailleurs, un diametre du corps 
cylindrique plus grand conduit a une amelioration de la capacite de trai- 
tement, avec une baisse de l’efficacite. 

D’apres le mode d’admission du gaz a depoussierer, les cyclones se clas- 
sifient en : 

- dispositifs avec admission tangentielle (figure 11.1 (A)); 

- dispositifs avec admission axiale (figure 11.1 (B)) ; le courant gazeux 
s’ecoule avec un mouvement helicoi'dal par un raccord place dans l’espace 
annulaire entre le corps cylindrique et la tubulure de sortie. 

La vitesse d’entree du gaz dans les cyclones axiaux est de l’ordre de 25 a 
70 m/s, tandis que dans les appareils a admission tangentielle elle est com- 
prise entre 10 et 25 m/s. 

Au point de vue technique, on distingue : 

- les cyclones a haute efficacite ; 

- les cyclones de type economique. 

L’ensemble forme par plusieurs cyclones de faible diametre (80 a 250 mm) 
constitue une batterie dite multicycloniques ou multicellulaires. 

Le rendement de captation (ou efficacite) d’un cyclone depend : 

- des caracteristiques du solide (masse volumique, teneur dans le gaz et 
dimensions des poussieres) ; 

- de la geometrie de l’appareil (diametres jusqu’a 5 m); 
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- de la vitesse d’entree du gaz, comprise en general entre 10 et 25 m/s, 
done de la perte de charge admissible au travers du cyclone (de l’ordre 
de 0,5 a 2,0 kPa) qui diminue lorsque la charge en poussieres augmente. 





Figure 11.1 - Cyclone a entree tangentielle (A) et a passage axial (B) : 
a) caisson cylindro-conique; b) gaz poussiereux; c) gaz propre; 
d) collecteur poussieres; e) ajutage d'admission. 



L’efficacite du cyclone chutant rapidement pour les particules microniques, 
il est parfois necessaire de lui adjoindre un dispositif complementaire : 
filtre, electrofiltre... 

Le cyclone est bien adapte aux gaz chauds, voire tres chauds (tempera- 
tures voisines de 1 000 °C), et tres charges en poussieres : sa geometrie 
simple et 1’absence de pieces mobiles en font un appareil economique, 
pouvant etre realise en materiaux divers. II presente une bonne sou- 
plesse de fonctionnement. 
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Les difficultes peuvent provenir, d’une part, de phenomenes de conden- 
sation conduisant a des encrassements si la temperature de sortie du gaz 
est elevee (une isolation thermique est alors necessaire), d’autre part d’une 
insuffisance d’etancheite du dispositif de dechargement du solide condui- 
sant, suivant la repartition des pressions, a une entree d’air a la base du 
cyclone pouvant perturber fortement 1’evacuation de la poudre. 



■ Calcul des cyclones 

Le diametre minimal des particules qui decantent dans un cyclone peut se 
calculer avec une relation du type : 




ou n est le nombre de rotations jusqu’a la sedimentation des particules 
(habituellement n > 1,5), w la vitesse tangentielle du gaz, egale a la 
vitesse du gaz a l’entree dans le cyclone. 

L’efficacite de separation (d min tres petit) est d’autant plus grande que le 
rayon R du cyclone est plus petit et que la vitesse du gaz est plus grande. 
La procedure de calcul du cyclone avec entree tangentielle du gaz se fait 
de la maniere suivante : 

- choix de la vitesse d’entree du gaz w g dans le cyclone dans une plage 
comprise entre 10 et 25 m/s; 

- calcul de la surface de la section d’entree : A = Gv/w • en fonction du 
debit volume de gaz a traiter aux conditions de travail (pression, 
temperature) ; 

- calcul des dimensions des differentes parties du cyclone pour le type 
de cyclone choisi, en fonction des rapports de similitude ; 

- calcul de d mm avec la relation (11.10). 

Si la condition d mm s d p est realisee, l’appareil peut effectuer la separation 
souhaitee ; dans le cas contraire on doit refaire le calcul avec une vitesse 
superieure. II ne faut toutefois pas depasser w = 30 m/s, afin de limiter 
l’usure par abrasion de l’appareil, ainsi qu’une chute de pression excessive. 
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Pour une particule de diametre d min se trouvant a l’entree du cyclone 
dans la position la plus defavorable a la sedimentation, la duree de decan- 
tation est : 



t, = (11.11) 

w s 

11.3 Procedes de separation a tissus filtrants 

11.3.1 Generalities et principe de fonctionnement 

Dans ce procede, les gaz charges de poussieres traversent une surface fil- 
trante qui retient les particules solides. Le gateau de poussieres deposees 
conduit a une augmentation de la difference de pression, ce qui necessite 
la regeneration de la surface filtrante a une frequence fonction de la 
concentration de la phase solide dans le gaz, de la nature du tissu filtrant 
et de la charge specifique (m 3 de gaz/m 2 • s) du filtre. 

Les couches ou media-filtrants utilises dans ce type de separation sont : 

- corps en vrac (copeaux en bois ou metal, coke, anneaux de Rashig) ; 

- fibres en vrac (fibres synthetiques ou fibres de verre) ; 

- papiers filtrants ; 

- fibres traitees ayant la structure d’un feutre. 

Les tissus filtrants sont d’un usage courant lorsqu’il faut traiter un gaz 
dont 20 a 25 % des particules ont un diametre inferieur a 10 pm. Les 
residus a l’echappement sont generalement de 15 a 30 mg/m 3 de gaz. 

■ Eff icacite de la captation des poussieres 

Classees par ordre d’importance, les caracteristiques qui determinent 
l’efficacite de la captation des poussieres sont : 

- le tamisage, qui intervient seulement au demarrage sur les poussieres de 
diametre superieur a 200 pm (tissu) ou 20 pm (feutres), puis sur des 
poussieres plus fines quand la filtration se deroule au travers du gateau 
de poussieres forme a la surface du filtre ; 
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- les effets electrostatiques dus au champ electrique developpe au voisi- 
nage du tissu (difficilement controlables) ; 

- la diffusion due au mouvement brownien des particules, et qui n’inter- 
vient que sur des particules de diametre inferieur a 1 ou 3 pm. Elle agit 
uniquement dans la masse filtrante, une fois que le gateau joue son role 
de couche filtrante ; 

- l’impact, negligeables dans le cas de fibres industriels, car on travaille 
generalement a des vitesses d’approches de l’ordre de 1 a 2 cm/s. 

■ Nettoyage des elements filtrants 

Afin de pouvoir decolmater le plus souvent et ainsi disposer d’un fonc- 

tionnement en continu, on doit utiliser plusieurs cellules qui, des que la 



Gaz — — 
poussiereux 




Figure 11.2 - Installation de separation multicellulaire a nettoyage par vibration 
mecanique : a) robinet ouvert pour filtration; b) robinet ferme pour nettoyage; 
c) buse d'air; collecteur de gaz propre; e) support manche; f) manche; g) anneau 
de serrage; h) caisson; i) gaz poussiereux; j) dispositif collecteur de poussieres; 
k) vis sans fin; I) verrouillage air; m) dispositif de vibration. 



226 






Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



1 1 • Lavage 


1 1 .3 Precedes de separation 


et depoussierage des gaz 


a tissus filtrants 



perte de charge devient excessive, sont successivement en service ou en 
nettoyage (figure 11.2). 

Les techniques employees pour le nettoyage des elements filtrants sont : 

- vibration mecanique ; en voie d’etre abandonnee pour cause d’entretien 
tres couteux; 

- air pulse (vibrations pulsatoires) a contre-courant (dans le cas des fibres 
poches) ; 

- air sous faible pression a contre-courant ; 

-jet axial d’air comprime (2 a 4 bars). 

Les trois premieres techniques concernent les elements filtrants consti- 
tuant une cellule, tandis que la derniere s’applique aux fibres individuels. 
La frequence de l’intervention et d’environ une toutes les 5 a 10 
minutes, pour une duree d’injection d’air de 0,3 a 0,4 seconde. 

Les depoussiereuses a couches filtrantes se presentent sous deux formes : 

- a elements filtrants cylindriques appeles martches ; 

- a elements a panneaux appeles egalement poches. 

Pour la meme surface filtrante, les elements a panneaux occupent un 
volume deux fois plus petit, done un encombrement plus faible. 

11.3.2 Filtres a manches 

Beaucoup plus utilises que les fibres a poches, les fibres a manches 
(figure 1 1.3) permettent aux gaz charges de poussieres de traverser, a faible 
vitesse (quelques centimetres par seconde), un media filtrant constitue par 
des manches cylindriques fermees a une extremite et sur lesquelles se 
deposent les particules solides. 

Au fur et a mesure de l’augmentation d’epaisseur du depot de solide, la 
perte de charge augmente et l’efficacite du fibre baisse. II est done neces- 
saire de decolmater periodiquement le media filtrant. 

Ce decolmatage peut etre mecanique, assiste eventuellement d’un faible 
contre-courant gazeux a l’interieur de la manche, ou bien pneumatique, 
la manche etant alors traversee pendant quelques dixiemes de seconde 
par un jet de gaz comprime creant une onde de pression qui la deforme 
et detache ainsi le depot pulverulent depose a l’exterieur. 
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Les manches sont realisees en divers materiaux, tisses ou bien feutres. 
Ce media sert essentiellement de support aux fines particules solides qui 
s’y incrustent et qui forment, en fait, le veritable milieu filtrant. Ces 
materiaux vont du coton aux fibres synthetiques : polypropylene, poly- 
ester, polyamide, voire polymeres fluores, et fibres de verre pour des 
usages a temperatures elevees jusqu’a 250 ou 300 °C. 




Figure 11.3 - Filtres a manches a nettoyage par air pulse : 
a) reservoir a air comprime; b) robinet; c) distributeur d'air; 
d) tube Venturi; e) manche en operation; f) nettoyage du filtre; 
g) treillis metalliques; h) verrouillage air; i) dispositif de vibration. 
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Les manches (sacs parallelepipediques tres allonges) ont un diametre de 
200 a 300 mm et jusqu’a 10 m de hauteur, leur assemblage formant une 
cellule dont la surface filtrante atteint jusqu’a 1 200 m 2 . 
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Le debit de gaz a traiter et sa charge en solide peuvent etre tres impor- 
tants : plusieurs dizaines de milliers de m 3 /h contenant jusqu’a 1 kg de 
solide par metre cube. L’efficacite (ou le rendement de captage) est voi- 
sine de 100 % ; seules les « ultrafmes » de moins de quelques dixiemes de 
micron de diametre se retrouvent dans le gaz epure dont la teneur en 
solide varie de quelques mg/m 3 a quelques dizaines de mg/m 3 . 

La perte de charge varie de 0,5 a 1,5 kPa. Le fibre a manches est un appa- 
reil bien adapte a la protection de l’environnement; il est peu sensible 
aux fluctuations de debit et de concentration en poussieres. II est par 
contre encombrant et peut etre siege d’explosions, surtout lors de la phase 
de decolmatage qui libere brusquement un nuage de poussieres riche en 
« fines » : dans le cas ou ce milieu s’avererait explosif, l’appareil doit etre 
protege. La source d’ignition peut provenir de l’electricite statique due 
aux fines particules chargees, accumulees sur les manches et constitutes 
de materiaux non conducteurs ; le role de la vapeur d’eau presente dans 
le gaz devient alors ambigu. D’une part elle favorise I’elimination de 
l’electricite statique, concourant ainsi a la securite de l’appareil; d’autre 
part elle risque, en se condensant, sur les manches en particulier, de per- 
turber fortement la capacite d’epuration du fibre. 

11.4 Procedes de separation 
par lavage des gaz 

11.4.1 Generates et principe de fonctionnement 

Le principe de fonctionnement des laveurs ou scrubbers consiste a mettre 
en contact, d’une fagon suffisamment energique, le gaz contenant les 
particules solides (ou liquides) avec un liquide de lavage, le plus souvent 
de l’eau. Les poussieres captees sont entramees par le liquide de lavage. 
Outre la separation des particules solides, les laveurs permettent simul- 
tanement le refroidissement des gaz et la neutralisation de certains 
constituants corrosifs. 

Les laveurs de gaz sont congus pour traiter de tres forts debits de gaz et 
generalement peu charges; les particules limites retenues (a 100 %) pou- 
vant aller de 0,2 a 20 pm. Parfois, une reaction de neutralisation chimique 
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de l’eau de lavage par une base est necessaire. Pour T operation consistant 
a laver un melange gazeux par un liquide, afin de dissoudre et eliminer 
l’un des constituants gazeux dans le liquide, voir le chapitre consacre a 
I’absorption (chapitre 16). 

Le transfert des particules solides vers la phase liquide (se presentant 
sous forme de gouttes, film ou masse liquide), se realise sous Taction de 
differentes forces, telles que : force d’impact, forces centrifuges, conden- 
sation des vapeurs, force electrostatique, diffusion. 

Le principe de fonctionnement differe essentiellement selon la methode 
utilisee pour la mise en contact et Tenergie mise en jeu. On peut classer 
ces appareils en deux types : 

- les appareils oil le liquide est pulverise au moyen d’une buse (pompe) ; 

- les appareils ou le gaz pulverise le liquide suite a Timpact dans le 
col d’un Venturi (ventilateur) (vitesse du gaz comprise entre 80 et 
100 m/s). 

Les precedes utilisant le lavage par un liquide sont efficaces, mais ils sont 
soumis a un certain nombre de contraintes qui en limitent Tapplication : 

- le gaz doit etre relativement froid pour ne pas entrainer de quantites 
excessives de liquide, et ne doit pas non plus reagir avec lui, ou y etre 
trop soluble ; 

- U y a de toute fagon un certain entrainement du liquide par le gaz, a la 
fois sous forme de vapeur et sous forme d’emulsion, le liquide adju- 
vant se substituant ainsi au produit elimine ; 

- U faut separer les particules du liquide qui les a retenu. 

Une certaine solubilite du solide ameliore sa mouillabilite, ce qui est 
favorable. 

Les laveurs de gaz necessitent en sortie un systeme coalesceur ( demister ) 
dont le role est de retenir les fines gouttelettes entrainees par le gaz. II 
permet de refroidir le gaz et de recuperer une partie des vapeurs sous 
forme liquide. En contrepartie, le liquide de lavage, partiellement recy- 
cle par le laveur, doit etre refroidi a travers un echangeur de chaleur, avec 
un risque d’encrassement de ce dernier dans le cas ou la solubilite du 
solide dans le liquide diminuerait avec la temperature. 
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11.4.2 Principaux types de laveurs (figure 11.4) 

■ Tours de lavage 

Les tours de lavage (ou scrubbers) sont des appareils a abondante pulverisa- 
tion de liquide et a faible perte de charge (de 0,2 a 0,5 kPa) et dans les- 
quels le gaz s’ecoule, dans le sens axial, avec une vitesse de 0,5 a 2,0 m/s. 
Le debit d’arrosage est compris entre 0,5 et 4,0 litres/m 3 de gaz traite. Le 
liquide est pulverise a travers des buses au sommet d’une vaste chambre, 
soit sous forme de gouttes, soit sous forme de nappes. De realisation 
simple, ces appareils ne sont efficaces que sur les poussieres superieures 
a 5 pm; 

L’efficacite de la separation peut etre amelioree en utilisant les tours a 
garnissage ou a plateaux analogues aux colonnes a plateaux qui servent 
au transfert de masse, mais pour une perte de charge plus elevee ainsi 
qu’un prix d’investissement plus important. 

La tour contient un certain nombre de plateaux horizontaux equipes 
de fagon a retenir une certaine quantite de liquide. Celui-ci (debit jus- 
qu’a 10 litres/m 3 de gaz) arrive en haut de la tour par un repartiteur, et 
ruisselle jusqu’en bas d’un plateau a l’autre, tandis que le gaz entre par 
le bas et sort par le haut apres avoir traverse tous les plateaux. Malgre 
leur bonne efficacite, l’utilisation de tours a plateaux et garnissage est 
assez limitee, car les risques d’engorgement et les frais d’exploitation 
sont importants. 

Le contact peut aussi etre realise par agitation mecanique, ce qui com- 
plique l’appareil, mais en augmente aussi l’efficacite. Dans ce cas le 
scrubber est vertical : un liquide pulverise en tete peut servir a comple- 
ter faction d'un cyclone ou d’une masse filtrante utilises comme sepa- 
rateurs a chocs. 

■ Appareils a moyenne perte de charge 

Les appareils a moyenne perte de charge (1,5 kPa) fonctionnent soit par 
barbotage, soit par effet de suspension Jluo-liquide; leur efficacite est legere- 
ment superieure et ils ont l’avantage de ne pas necessiter d’energie pour 
mettre en oeuvre la phase liquide ; 
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Les laveurs a barbotage sont des appareils a reserve de liquide incorpo- 
rate, dans lesquels le gaz poussiereux doit traverser le liquide en suivant 
un trajet plus ou moins sinueux; les gouttes d’eau sont retenues dans un 
dispositif a chicanes situe vers la sortie de l’appareil. Ils ont une efficacite 
convenable : 85 % a 95 % des particules de quelques microns sont arre- 
tees; en dessous de cette taille, leur efficacite chute rapidement. 

■ Appareils du type venturi 

Les appareils du type venturi ( Venturi scrubbers ) agissent par effet d’impact 
entre l’eau et les poussieres dans un col traverse par les gaz a grande 
vitesse (environ 80 a 100 m/s). 

Ils mettent en oeuvre le regime aeraulique du systeme venturi et captent 
tres efficacement les particules submicroniques. Les Venturi scrubbers 
sont constitues d’un systeme convergent - divergent traverse par le cou- 
rant de gaz a traiter (des debits de gaz Gv compris entre 5 et 15 m 3 /s • cm 
(de peripherie au col) sont courants). Le liquide est injecte au moyen 
d’une ou plusieurs buses, soit juste avant le col du venturi, soit par la 
paroi du venturi a la hauteur du col. Dans tous les cas, le liquide se 
trouve pulverise par suite de la grande vitesse du gaz au col du venturi. 
Les particules de poussieres agglomerees sont par la suite collectees dans 
un separateur, usuellement un cyclone. 

Sur ce principe, il existe differentes realisations adaptees a l’objectif a 
atteindre, car la perte de charge du dispositif est d’autant plus elevee que 
les performances demandees sont grandes. Une excellente efficacite est 
obtenue sur des particules submicroniques moyennant des pertes de 
charge atteignant 10 a 15 kPa. 

11.5 Procedes electrostatiques 
de separation 

11.5.1 Generalities et principe de fonctionnement 

La precipitation electrostatique fait appel aux champs de forces electriques 
afin de separer les particules solides ou liquides transportees par le gaz. 
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Pour l’ionisation intense du gaz porteur on utilise Yeffet couronne, 
ensemble de phenomenes caracterises par la naissance d’un champ elec- 
trique non homogene entre deux electrodes dont les surfaces sont diffe- 
rentes, beaucoup plus intense au voisinage immediat du fil constituant 
l’electrode d’emission. 

En choisissant une valeur de la tension entre les electrodes telle qu’au 
voisinage de l’electrode d’ionisation le champ electrique atteint une ten- 
sion dite de claquage, il se produit le long de l’electrode l’ionisation du gaz 
(accompagnee d’un leger crepitement et de petites etincelles). 

L’effet couronne peut etre positif ou negatif selon la charge negative ou 
positive de l’electrode ionisante. Les electrofiltres industriels utilisent 
presque toujours un effet couronne negatif car il permet de realiser des ten- 
sions de claquage plus elevees, d’ou des vitesses de precipitation supe- 
rieures. 

■ Etapes de fonctionnement 

La captation des particules dispersees dans le gaz ionise se realise en trois 
etapes successives : 

- la charge electrique des poussieres ; 

- la migration des particules chargees dans le champ electrique vers l’elec- 
trode de precipitation (positif) ou elles precipitent par decharge electrique; 

- l’evacuation du gaz purifie et l’elimination des poussieres collectees. 

■ Vitesse de precipitation 

La vitesse de mouvement des particules chargees, dirigee vers l’electrode 
receptrice, appelee aussi vitesse de precipitation, se calcule avec la relation : 

w = p OUr jj e <i (11.12) 

3ji \xd p 

deduite a partir de l’equilibre des forces : 

F = nQE 

qui determine le mouvement et la force de frottement, exprimant la 
resistance du fluide. 
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Dans ces relations, n represente le nombre de charges elementaires acquises 
par la particule : 



n = 




avec : 

• Q la charge elementaire (Q = 1,6 x 10~ 14 V/m); 

• E le champ electrique (= 3 x 10 4 V/m) ; 

• d le diametre de la particule (en m) ; 

• (t la viscosite du gaz (en Pa • s) ; 

• cp un facteur fonction de la constante dielectrique de la matiere consti- 
tuant la particule (pour les poussieres industrielles cp est compris entre 
2 et 3). 

La duree totale de ces 3 etapes doit etre plus petite que la duree de pas- 
sage du gaz a travers le filtre ; dans le cas contraire les poussieres traver- 
sent le filtre en meme temps que le gaz. 

■ Rendement de precipitation 

C’est White qui, en se basant sur la probability de capture d’une particule 
de poussiere isolee, a propose une expression relative au rendement des 
electrofiltres (separateurs electrostatiques) : 

ri = l-exp(-— r 1 -) (11.13) 

v 

avec w la vitesse effective de migration, S la surface totale des elec- 
trodes receptrices, et Gv le debit de gaz traite. 

11.5.2 Separateurs electrostatiques 

D’apres la forme des electrodes receptrices, les electrofiltres se classent 
en deux categories. 
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■ Appareils a tubes (electrodes coaxiales) (figure 11.5) 

L’electrode d’emission est constituee par un fil metallique rond, ayant un 
diametre compris entre 1,5 et 2 cm. Le fil est tendu parallelement a 
l’autre armature (electrode receptrice) qui est constituee par une surface 
plane ou cylindrique reliee a la terre. Le diametre de cette armature peut 
varier de 150 a 300 mm, alors que la longueur active des electrodes est 
de 3 a 4 m. 




■ — Gaz 
poussiereux 



Figure 11.5 - Separateur electrostatique : 
a) generateurs a haute tension; b) caisson avec tremie; 
c) paroi du tube; d) electrode d'emission; 
e) espacer d'electrode; f) contrepoids. 
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■ Appareils a plaques, a passage vertical 
ou horizontal du gaz (figure 11.6) 

Les electrodes receptrices sont des plaques rigides, de quelques centi- 
metres d’epaisseur, realisees en tole pliee. Les dimensions d’une plaque 
vont de 400 a 800 mm pour la largeur, et jusqu’a 12 m pour la hauteur. 
L’espacement entre plaques est de 200 a 300 mm. 



© 






a a 




Figure 11.6 - Separateur electrostatique a electrodes planes : a) generateur a haute 
tension; b) electrode d'emission; c) electrode receptrice; d) collecteur. 



Afin d’avoir une bonne resistance a la corrosion et a la temperature (600 °C), 
les materiaux employes dans la construction des caissons sont : l’acier 
ordinaire ou special, le beton, le plastique renforce, le plomb. 

Le bon fonctionnement du systeme exige la presence d’un dispositif de 
repartition des gaz, tout comme la continuity du processus exige le net- 
toyage regulier des surfaces de depot. 
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11.6 Separateurs (capteurs) de brouillards 

Les brouillards d’origine mecanique, resultes le plus souvent dans les 
precedes de contact, sont des gouttes qui depassent les 15 a 20 pm. Leur 
separation se realise au moyen de precedes traditionnels, a savoir : 

- les separateurs mecaniques a chicanes ; 

- les capteurs a couche filtrante empilee ; 

- les capteurs a couche filtrante reguliere; il s’agit d’un matelas devesiculeur 
constitue de fils metalliques tricotes. 

La captation des brouillards liquides submicroniques peut se faire avec : 

- les electrofiltres dits humides : le gaz a traiter, charge en brouillard ou 
sature avec des vapeurs d’eau, permet d’obtenir une meilleure efficacite 
de separation etant donne l’augmentation de la conductivite electrique 
de la poussiere). Si les appareils sont equipes de dispositifs de pulveri- 
sation et de lavage des surfaces de depot, on combine les avantages du 
precede electrostatique avec ceux des laveurs (scrubbers). 

- les laveurs venturi a forte perte de charge ; 

- les filtres a bougies frittes ; 

- les separateurs a couches de fibres (precede Brink) ; 

- les separateurs a tissus arroses : des filtres a manches en chlorure de 
polyvinyle ou polypropylene sont suspendus dans un recipient a reserve 
de liquide incorpore dont la partie inferieure est immergee dans le 
liquide. Le gaz penetre dans le separateur par sa partie superieure puis 
traverse les manches de 1’interieur vers l’exterieur, apres avoir leche la 
nappe de liquide d’arrosage pulverise par un systeme de buses. 

11.7 Depoussiereur a haute temperature 
(HT) 

Le depoussiereur HT permet de filtrer des effluents gazeux a haute tem- 
perature contenant des particules incandescentes. Cette technologie est 
fondee sur le principe des systemes conventionnels de filtres a manches. 
Toutefois, les sacs filtrants utilises sont faits d’acier inoxydable et resistent 
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aux temperatures inferieures a 600 °C. Le depoussiereur HT rend done 
possible le traitement des effluents gazeux provenant, notamment, des 
chaudieres a ecorces, des cimenteries et des usines du secteur metallur- 
gique. Les principales composantes de ce precede de filtration sont : 

— un deflecteur ; 

- des sacs filtrants ; 

- un systeme de decolmatage par inversion d’air comprime ; 

- des tremies d’evacuation des cendres et des particules ; 

- une trappe d’acces pour l’inspection et le remplacement des sacs ; 

- un systeme de controle du precede de filtration. 

Le depoussiereur HT permet d’obtenir une concentration de poussiere 
inferieure a 50 mg/Nm 3 a la sortie de la cheminee (concentration seche 
corrigee a 8 % d’oxygene). II presente, de plus, les caracteristiques suivantes : 

- l’investissement necessaire a sa mise en place est moindre que pour les 
systemes d’electrofiltres conventionnels ; 

- aucun rejet liquide n’est genere ; 

- les sacs filtrants sont durables (entre 4 et 7 ans) ; 

- la vitesse de filtration des emissions gazeuses est de l’ordre de 1,8 m/min 
(elle ne peut exceder 3,0 m/min). 
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12.1 Generates 

Une definition precise et complete d’une membrane est difficile, meme 
si on se limite aux membranes synthetiques en excluant les membranes 
biologiques. Dans son sens le plus general, une membrane synthetique est 
une interface qui separe deux milieux ou deux phases. Une membrane 
se definit aussi par son role : elle doit agir comme une barriere selective 
et mince, et permet ou non sous l’effet d’une force de transfert le passage 
de certains constituants d’un milieu a un autre. 

Generalement, le pouvoir separatif de la membrane est le resultat d’une 
difference de vitesse de transfert des composants a travers la membrane. 
Si la mobilite est essentiellement determinee par la dimension des mole- 
cules du solute et de la membrane, les concentrations finales des deux 
milieux sont determinees par la compatibilite chimique du solute et de la 
membrane. Selon les caracteristiques de la membrane, le transfert peut 
done resulter de la facilite a diffuser a travers le materiau, de la taille des 
composants par rapport a celle des pores de la membrane (effet de filtre), 
d’une interaction ionique ou d’une combinaison de ces differents para- 
metres. 

La force qui fait passer certaines molecules au travers de la membrane 
peut etre la pression, comme dans le cas de la filtration. Dans ce cas, et 
pour un liquide homogene, on parle d’ ultrafiltration si seules les grosses 
molecules sont arretees, et d 'osmose inverse lorsque l’on cherche a arreter 
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Figure 12.1 - Separation par membrane permeselective sous Taction d'un gradient de pression : 
a) particules; b) macromolecules; c) microsolutes; d) solvant; e) gaz. 
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des petites molecules (ce nom provient du fait que la seule molecule 
dont on souhaite le passage est en general l’eau, et il s’agit bien alors de 
l’inverse de l’osmose). La figure 12.1 illustre les precedes de separation 
sous Taction d’un gradient de pression. 

Cette force peut egalement etre la difference de concentration qui peut 
exister de part et d’autre de la membrane pour une espece de molecule 
capable de la traverser. On parle alors de dialyse. Si un champ electrique est 
applique dans le but d’accelerer les transferts d’ions, on a une electrodialyse. 
Dans le cas du traitement des gaz, deux types de membranes peuvent 
etre utilises : 

- les membranes microporeuses ; sur ces membranes les molecules gazeuses 
diffusent par capillarite au travers des pores, et ceci d’autant plus vite 
que leur masse est plus faible. C’est le precede de separation par diffu- 
sion gazeuse ; 

-les membranes denses; sur ces membranes le transfert se fait par un 
mecanisme de solubilisation-diffusion, puisque de telles membranes 
ont la propriete de dissoudre mieux certains gaz que d’autres. Les tech- 
niques concernees s’appellent la pervaporation ou la permeation gazeuse. 

Dans le cas de la permeation gazeuse, cette difference de concentration cor- 
respond a une difference de pression partielle, generalement obtenue 
par application d’une difference de pression absolue de part et d’autre de 
la membrane. 

La selectivity, qui doit etre la plus elevee possible afin de simplifier le 
nombre d’etages, traduit le passage preferentiel d’une espece chimique 
par rapport a une autre. 

12.2 Membranes et modules 

12.2.1 Membranes 

■ Generalities 

Le terme membrane couvre une grande variete de materiaux et de structures 
selon, notamment, leur origine naturelle ou artificielle. Ces dernieres 
peuvent etre inorganiques (ceramiques), organiques (polymeres de syn- 



243 




12 • Separation 
par membranes 



these) ou mixtes (fonctions organiques greffees sur des substrats inorga- 
niques). Toute classification est done assez arbitraire, d'autant que quelques 
membranes peuvent cumuler plusieurs caracteristiques : poreuse a micro- 
pores, de structure asymetrique et electriquement chargee, par exemple. 
L’epaisseur d’une membrane peut varier entre 100 nm et jusqu’a un peu 
plus de 1 cm. La resistance electrique va de plusieurs milliers de 
megaohms jusqu’a quelques dixiemes d’ohm. Le transport de masse a 
travers la membrane se fait soit par diffusion, soit par convection sous 
faction d’un gradient de concentration, pression ou potentiel electrique. 
Contrairement a la filtration classique ou la suspension a traiter arrive 
perpendiculairement sur la surface filtrante, dans la technique membra- 
naire f ecoulement du fluide a separer est continu et tangentiel. Le debit 
de solution se divise au niveau de la membrane en deux parties de 
concentrations differentes : 

- une partie qui traverse la membrane et qui constitue le debit de permeat; 

- une partie, incluant aussi les particules retenues, qui reste a la surface 
de la membrane et constitue le debit de concentrat ou retentat. 

En regie generale, selon les divers types de module utilises dans les 
applications, les principaux regimes d’ecoulement ( represents sur la 
figure 12.2) sont : 




Figure 12.2 - Principaux regimes d'ecoulement (alimentation et permeat) 
utilises dans les techniques separatrices a membranes. 
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- l’ecoulement a melange complet ou parfait (a) : modules de laboratoire ; 

- l’ecoulement a flux tangentiel (b) : module plan spirale, tubulaire; 

- l’ecoulement a contre-courant (c) : module filtre-presse, a fibres creuses ; 

- l’ecoulement a co-courant (d) : module filtre-presse, a fibres creuses. 

■ Types de membranes 

Malgre leur grande diversite, du point de vue de la structure, les mem- 
branes synthetiques se classent en quatre groupes : 

- membranes microporeuses et membranes denses ; 

- membranes homogenes ou composites (heterogenes) ; 

- membranes ioniques ; 

- membranes anisotropes (asymetriques). 

II est evident que cette classification est arbitraire, la structure d’une 
membrane pouvant etre, par exemple, a la fois microporeuse, anisotrope 
et comportant des charges electriques. 

■ Membranes microporeuses et membranes denses 

Elies consistent en une matrice solide, et component des pores dont le 
diametre varie entre moins de 2 nm et 20 pm. Leur pouvoir selectif est 
lie a la dimension des pores : une particule est retenue ou non selon que 
sa taille est superieure ou inferieure au diametre des pores. Leur structure 
peut etre symetrique ou asymetrique, dans quel cas le diametre des pores 
crolt d’une face a l’autre de la membrane avec un facteur de 10 a 1 000. 
Les methodes utilisees pour la fabrication des membranes microporeuses 
sont : 

- le frittage d’une poudre de ceramique, de graphite, de metal ou oxydes 
metalliques, de polymere ; 

- retirement normal a la direction de laminage d’un film de PTFE; 

- l’irradiation d’un film de polycarbonate (diametre des pores compris 
entre 0,02 et 10 pm) ; 

- l’inversion de phase ou cryoprecipitation (diametre des pores compris entre 
0,001 et 5 pm). 
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La majeure partie des membranes microporeuses est utilisee dans la 
micro et ultrafiltration. 

Une membrane dense se caracterise par l’absence de porosite. Elle est 
constituee de polymeres de haute densite, se presentant sous forme de 
feuilles souples, ou de materiaux ceramiques ou metalliques. La separa- 
tion des differents composants se fait par diffusion et est directement 
correlee aux differences de concentration des constituants et de leur 
vitesse de diffusion dans la membrane. Les structures amorphes permet- 
tent une diffusion plus rapide que les structures cristallisees. 

■ Membranes homogenes et composites 

Les membranes homogenes sont des solides denses ou microporeux 
constitues d’un seul materiau. Ce sont soit des couches separatrices 
epaisses, de porosite constante ou decroissante, soit des structures asy- 
metriques, dont la peau est de plus faible porosite. Ces membranes peu- 
vent etre realisees en polymere (acetate de cellulose) ou etre 
inorganiques (verre ou metaux frittes). 

Les membranes composites ont ete developpees en vue d’augmenter la per- 
meabilite des membranes asymetriques classiques en reduisant l’epaisseur 
de la couche active. Elies sont constitutes par un film tres mince (polymere 
dense de 10 a 100 nm) semi-permeable depose sur un support poreux 
prealablement forme (polysulfanone ou autres polymeres) d’une epaisseur 
de 50 a 100 pm. Les deux couches sont des polymeres differents, d’oii 
leur nom de membranes composites. 

■ Membranes ioniques 

Les membranes echangeuses d’ions sont egalement des membranes homo- 
genes mais portent des charges electriques en certains points de leurs struc- 
tures. Celles portant des groupements charges negativement (S0 3 , COO ) 
sont dites negatives; celles possedant des groupements charges positive- 
ment (N[CH 3 ] 3 ) sont dites positives. Les ions de signe oppose a celui de 
chacun de ces groupes se deplacent librement dans la membrane, tandis 
que ceux de meme signe sont repousses par la membrane. 

Soumise a une difference de potentiel, la membrane, constituee d’un 
polymere poreux pour l’eau, se comporte comme un conducteur ionique 
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selectif aux cations ou aux anions. II existe egalement des membranes 
amphoteres, permeables a la fois aux anions et aux cations. 

Les performances d’une telle membrane sont etroitement liees a ses pro- 
prieties (selectivity, conductivity, resistance mecanique, stability chimique 
et thermique) et dependent de la nature du polymere (resine ionique) 
utilise pour la fabrication de la membrane, ainsi que du type et la 
concentration des charges fixes. 

De telles membranes peuvent etre utilisees pour l’electrodialyse et la 
technique la plus courante pour leur elaboration consiste a renforcer 
une membrane au moyen de toiles tissee en fibres synthetiques (fibres 
de verre ou PTFE). 

■ Membranes anisotropes 

D’environ 0,2 mm d’epaisseur, ces membranes (appelees aussi asyme- 
triqaes) sont formees par une tres fine couche de film selectif dont l’epais- 
seur est de l’ordre de 0,2 pm (la vrai membrane), supportee par une 
structure poreuse rigide, resistant a des pressions d’environ 30 bars. 

Les caracteristiques de separation de ces membranes (permeabilite, selecti- 
vite) sont defmies par la nature du polymere (homogene ou poreux) 
constituant le film et par la taille des pores, tandis que le transport de 
masse est fonction de l’epaisseur du film. 

Utilisees essentiellement en osmose inverse, ultrafiltration et permeation 
gazeuse, ces membranes permettent de tres bons debits de filtration, tout 
en presentant une resistance elevee au colmatage. 

Leur elaboration se fait soit par la technique d’inversion de phase, soit 
par une methode consistant a etaler une couche extra-fine de polymere 
sur un support microporeux. 

12.2.2 Modules 

■ Generalites 

L’element filtrant se presente sous forme de tubes creux ou de plaques 
enroulees en spirale, disposes a l’interieur d’une enveloppe de pression, 
l’ensemble formant un module. Plusieurs modules associes selon divers 
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arrangements constituent une unite ou un etage. Plusieurs unites en serie 
constituent une cascade. 

Plusieurs criteres sont a prendre en compte dans le choix d’un module : 

- conditions adequates d’ecoulement, notamment le long des interfaces 
membranaires, permettant de reduire les phenomenes de polarisation 
de la concentration ; 

- compacite (rapport de la surface des membranes par le volume du module, 
en m 2 /m 3 ), permettant d’obtenir des courants de matiere importants, 
avec des flux souvent mediocres ; 

- volume mort de l’appareil en 1/m 2 ; 

- adaptation au produit a separer (necessite ou non de prefiltration) 

- facilite d’entretien (demontage, nettoyage ou remplacement des mem- 
branes et modules) ; 

- investissement minimal (duree de vie, simplicity de mise en oeuvres). 

■ Types de modules 

Dans la pratique, on distingue quatre types de modules suivant le type 
de separation envisage (figure 12.3) : 

- les modules a fibres creuses ; 

- les modules a filtres-presses ou a plaques ; 

- les modules spiraux; 

- les modules tubulaires. 

□ Modules a fibres creuses 

Les modules a fibres creuses sont produits par extrusion au travers de filieres 
annulaires. D’un diametre variant entre quelques millimetres et quelques 
dizaines de microns, elles sont dites « autosupporteurs » puisque les 
fibres creuses jouent a la fois le role de membrane et de support. Ces 
fibres sont ensuite regroupees en un faisceau de plusieurs milliers, voire 
millions. L’ecoulement du liquide a traiter, a des vitesses comprises entre 
0,5 et 2,5 m/s, s’effectue soit a l’interieur des fibres soit a l’exterieur. 
Dans le premier cas, l’etancheite entre les ecoulements internes et 
externes est realisee par un « empotage » a l’aide de resine ; apres durcis- 
sement, l’ensemble est sectionne de sorte qu’apparaissent les extremites 
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Figure 12.3 - Modules de separation par membrane : 

A) Fibres creuses; a) tube enveloppe; b) fibre creuse; 

c) resine epoxy; d) support poreux; 

B) Filtres-presses; e) plaque de pression; f) espaceur; 
g) plaque support; h) membrane; i) filtre papier; 

C) Spirale; j) support poreux; 

k) enveloppe externe; I) ecran espaceur; 

D) Tubulaire; m) membrane. 



ouvertes de toutes les fibres. Dans le second cas, le faisceau est souvent 
dispose en U. Le rapport surface d’echange/ volume etant inversement pro- 
portionnel au diametre, la compacite atteint des valeurs tres elevees 
(jusqu’a 15 000 nr/m 3 ). 

En raison du faible diametre des fibres, ces modules sont tres sensibles 
au colmatage. II existe un type de module a fibres creuses decolmatables 
a contre-courant permettant de reduire les inconvenients initiaux de ce 
systeme, c’est-a-dire la sensibilite au colmatage et le cout eleve du rem- 
placement des membranes. 
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□ Modules a plaques 

Les modules a plaques sont constitues d’un empilement de membranes et 
de plaques supports. Le fluide a traiter circule entre les membranes de 
deux plaques adjacentes. Les plaques assurent, en meme temps, le soutien 
mecanique de la membrane et le drainage du permeat. Leur agencement 
permet de realiser des circulations en parallele et/ou en serie. La distance 
entre membranes, et done l’epaisseur de la lame liquide, peut varier de 
0,5 a 3 mm; une faible distance necessite une prefiltration, tandis qu’une 
forte distance implique un volume mort important. 

Tres peu compacts, des ensembles unitaires allantjusqu’a 100 ou 500 m 2 /m 3 
de surface specifique peuvent etre ainsi constitues. Ce systeme aisement 
modulable est particulierement adapte aux applications a faible pression 
(2 bars). 

□ Modules spiraux 

Les modules spiraux sont realises a partir d’une feuille poreuse souple 
(grillage plastique) de 0,8 a 1,2 mm d’epaisseur, placee entre deux mem- 
branes planes. Le sandwich ainsi realise est scelle sur trois bords, le cote 
ouvert etant scelle a un tube cylindrique collecteur de part et d’autre 
d’une generatrice percee de trous. Plusieurs sandwichs sont ainsi fixes, 
separes les uns des autres par un espaceur en plastique souple, de 0,8 a 
1,2 mm d’epaisseur, qui a pour role de creer une turbulence dans la cir- 
culation du fluide. Le fluide a traiter circule dans l’espaceur; la feuille 
poreuse assure le drainage du permeat vers le collecteur axial. 

Le diametre d’un rouleau de membranes (cartouche) peut atteindre 30 cm 
et sa longueur 1,5 m. L’ensemble est introduit dans une enveloppe cylin- 
drique pressurisee, dont les sections permettent l’entree de la charge et la 
sortie du retentat. D’une compacite elevee (300 a 1 000 m 2 /m 3 ) et offrant 
moins de perte de charge que le module a plaques, il est par contre plus 
sensible au colmatage, l’ecoulement dans l’espaceur ne pouvant etre rea- 
lise a grande vitesse. 

□ Modules tubulaires 

Dans les modules tubulaires, la membrane semi-permeable est placee ou for- 
mee a l’interieur d’un tube support, poreux ou perce de trous de drainage, 
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et de diametre variant de 10 a 40 mm. Ces tubes, dont la longueur varie 
de 1,5 a 6 m, sont ensuite places en parallele ou en serie dans une enve- 
loppe cylindrique pour constituer le module unitaire. La charge circule 
le plus souvent dans la lumiere des tubes ; le permeat est recueilli a la peri- 
pherie, et collecte a l’une des extremites. 

L’hydrodynamique de l’ecoulement est parfaitement definie et des vitesses 
de circulation pouvant atteindre 6 m/s sont possibles si un regime de 
forte turbulence est necessaire. Ces modules ne necessitent pas de pre- 
filtration fine du liquide a traiter et sont faciles a nettoyer : ils sont parti- 
culierement bien adaptes au traitement des fluides charges tres visqueux. 
Leur inconvenient majeur est leur faible compacite (entre 10 et 300 nr/m 3 ) 
et un prix de revient eleve par m 2 installe. 

■ Remarques 

Generalement, suivant les diverses geometries d’ecoulement, les modules 
presentent : 

- une entree et deux sorties (osmose inverse, micro et ultrafiltration, 
permeation gazeuse, pervaporation) ; 

- deux entrees et deux sorties (dialyse, electrodialyse, permeation gazeuse 
et pervaporation) . 

On appelle tanx de conversion (en %) le debit de liquide epure (permeat) 
produit par rapport au debit d’eau a filtrer admis a l’entree du module : 

G 0 

T c = -*■ x 100 (12.1) 

Un module peut se colmater, c’est-a-dire que les proprietes filtrantes de 
la membrane et done le debit de permeat diminuent, soit par adsorption 
(phenomene de surface), soit par obstruction des pores (on parle de col- 
matage en profondeur) et la formation d’un depot de matiere a la surface. 
Lorsque les membranes sont partiellement colmatees, elles peuvent, en 
regie generale, etre lavees a l’aide d’eau filtree, eventuellement addition- 
nee d’un produit detergent ou d’une solution de nettoyage. II est evident 
que les problemes de colmatage ont pour consequence des variations de 
permeabilite et de selectivite. 
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12.3 Microfiltration et ultrafiltration 

L’ ultrafiltration, au meme titre que l’osmose inverse, est un precede de 
separation solute - solvant a membranes permeselectives sous Taction de 
la pression. La difference entre les deux precedes est importante autant 
par la nature des parois selectives utilisees que par la conception des 
appareils qui en sont equipes. 

On considere que Fultrafiltration s’adresse a des particules solubles alors 
que la microfiltration vise plutot la separation des particules en suspension. 
Le coefficient de portage, responsable de la selectivity, est fonction de la 
porosite de la membrane et de la selectivity de celle-ci vis-a-vis des matieres 
a separer. Cette selectivity etant liee au rapport entre le diametre des 
pores et celui des particules : 

- en microfiltration, on caracterise generalement cette selectivity par le 
diametre des pores ; 

- en ultrafiltration, on prefere utiliser le seuil de coupure qui correspond a 
la masse molaire au-dela de laquelle tous les solutes sont arretes (90 % 
le plus souvent). 

La microfiltration, dont le seuil de separation concerne les diametre 
allant de 20 a 0,1 pm, est utilisee pour la separation, la reconcentration 
de particules ou suspensions colloidales et bacteries. 

L’ ultrafiltration, dont le seuil de separation varie de 0,1 a 0,005 pm, est 
utilisee pour la separation, la concentration ou le nettoyage de subs- 
tances dissoutes a moyens ou forts volumes moleculaires, telles que les 
enzymes, les proteines ou les antibio tiques... 

On definit alors un coefficient de retention R tel que : 

R = ( - C °~ C r) (12.2) 

Co 
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- le traitement des eaux : dessalement, production d’eau ultrapure, epu- 
ration des eaux residuaires ; 

- Industrie laitiere : extraction des proteines de lactoserum, production 
de laits preconcentres, ultrafiltration des laits prealablement coagules) ; 

- industrie agroalimentaire : procedes de concentration (jus), procedes 
de clarification (mouts, jus, huiles, vinaigres); 

- protection de l’environnement (depollution des eaux industrielles, valo- 
risation de certains dechets industriels) ; 

- biotechnologie. 



12.4 Osmose inverse 

L’osmose est un phenomene naturel de diffusion d’un solvant au travers 
d’une membrane permeselective, separant deux solutes de concentra- 
tions differentes. 

Le phenomene d’osmose correspond done a un gradient de concentra- 
tion qui pousse le solvant a quitter le solute le moins concentre, a traver- 
ser la membrane et a diluer le solute le plus concentre. 

Considerons un montage comprenant un recipient separe en deux com- 
partiments par une membrane semi-permeable. Les deux compartiments 
sont remplis, au meme niveau, l’un d’eau pure, l’autre d’eau salee. On 
constate rapidement le passage d’eau pure a travers la membrane du 
compartiment renfermant l’eau pure, vers le compartiment renfermant 
l’eau salee. Au fur et a mesure que le niveau s’eleve dans le compartiment 
d’eau pure, la membrane semi-permeable est soumise a une pression 
hydrostatique de plus en plus elevee cote eau salee et de plus en plus faible 
cote eau pure. 

II arrive un moment ou il n’y a plus de flux d’eau qui traverse la 
membrane; le systeme est en equilibre et la pression d’equilibre est 
appelee pression osmotique. 

Ce phenomene d’osmose est reversible. II suffit d’appliquer a la solution 
la plus concentree une pression mecanique superieure a la pression osmo- 
tique pour inverser le sens du flux d’eau. C’est le phenomene d’osmose 
inverse. 
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La pression osmotique n (en Pa) d’une solution saline depend done de 
la nature des sels dissous et de sa concentration. Cette pression est defi- 
nie par la loi de Van’t Hof : 

T1 = CRT K (12.3) 

avec : 

N 

C = — f (12.4) 

et oil : 

• N m est la concentration molaire du solute (en mol) ; 

•Vie volume de la solution (en m 3 ) ; 

• R la constante des gaz parfaits (en J/mol ■ K) ; 

• T k la temperature absolue de la solution (en K). 

Dans le cas ou le solute est une association de plusieurs ions de nature 
differente, la pression osmotique est fonction du degre i de dissociation 
a l’equilibre : 

n = iCRT K (12.5) 

Selon que le constituant recherche est le permeat ou le retentat, le but de 
l’osmose inverse est soit de reduire la concentration totale en solute, soit 
d’augmenter la concentration d’une solution. 

Dans le premier cas, les applications principales sont le dessalement de 
l’eau de mer et des eaux saumatres. Dans le second, parmi les applica- 
tions on cite la deshydratation partielle des jus dans l’industrie alimen- 
taire et la recuperation des certains constituants valorisables. 

Le flux de solvant et de solute J (en kg/m 2 ■ s) a travers une membrane, 
dans le cas simplifie d’un seul solute s’exprime par les relations : 

J„=A n (AP- AO) (12.6) 

J„,=A m AC m (12.7) 

ou les indices n et m se rapportent au solvant, respectivement au solute, 
et dans lesquelles : 
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• A est la permeabilite (en kg/m 2 • s • Pa) ; 

• A P la difference de pression entre les deux faces de la membrane (en Pa) ; 

• All la difference de pression osmotique entre les deux faces de la 
membrane (en Pa) ; 

• A C m la difference de concentration du solute dans la solution qui existe 
de chaque cote de la membrane (en kg/m 2 ). 

On constate que le flux de solvant est proportionnel a la difference entre 
la pression appliquee et la pression osmotique; la permeabilite A ne 
depend que de la solubilite de l’eau dans la membrane. On peut d’ailleurs 
demontrer que : 



= D " CV 
RT k A6 



( 12 . 8 ) 



ou : 

• D n est le coefficient de diffusion (en m 2 /s) ; 

• C la concentration en masse du solvant dans la membrane ; 

• Vie volume molaire du solvant (eau) (en m 3 /mol) ; 

• AS l’epaisseur active de la membrane (en m). 

Des lors, il est evident que les membranes utilisees dans la separation par 
osmose inverse sont constitutes de materiaux de synthese tres hydrophiles : 
l’acetate de cellulose et les polyamides, polysulfones, etc. 

Les modules d’osmose inverse les plus utilises sont : 

- en spirales : les membranes sont enroulees en spirale dans des tubes de 
force avec des intercalaires poreux souples entre les membranes ; 

- tubulaires : les membranes sont installees dans des tubes de force 
metalliques avec interposition d’un drain en nylon. 

En fonction de la pression d’alimentation maximale admissible, il existe 
trois categories de modules : 

- les modules basse pression pour des pressions de service allant jusqu’a 
7 bars ; 

- les modules moyenne pression dont la pression maximale est de 28 bars ; 

- les modules haute pression dans lesquels la pression de service peut 
atteindre 70 bars. 
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Afin de caracteriser un module en service, on definit la notion de taux de 
concentration Y (en %) qui correspond au rapport de la salinite de l’eau 
d’alimentadon a la salinite de 1’eau du rejet. II peut etre defini par 
l’expression : 



Y = 



100 

( 100 - T c ) 



100 



100 

l-£ 

G 



(12.9) 



Les elements de l’equipement composant une installation d’osmose 
inverse sont figures sur la figure 12.4. Le fonctionnement d'une telle 
installation peut se faire de trois manieres : en discontinu, en continu a 
recyclage, en continu. 



Concentrat 




Figure 12.4 - Installation d’osmose inverse a fonctionnement en parallele : 
a) chlorination; b) recipient d'alimentation; c) pompe; d) prefiltre; 
e) echangeur de chaleur; f) controle du pH; g) pompe haute pression; 
h) modules d'osmose inverse; i) solution de rin^age. 
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Lorsque les debits a traiter exigent la mise en oeuvre de plusieurs 
modules, ceux-ci peuvent etre alimentes en parallele, en serie-rejet ou 
en serie-production. 
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12.5 Dialyse 

C’est le phenomene de diffusion qui est a la base de cette methode, le 
transfert de solute ayant lieu sous l’action d’un gradient de concentration 
entre les deux faces de la membrane. La separation est liee a la grosseur 
des particules par rapport aux pores, car la membrane est permeable a 
certaines petites molecules et impermeable aux macromolecules et aux 
particules colloi'dales. 

Les appareils sont tres simples dans leur principe puisque, conforme- 
ment a la regie generale, on fait circuler une solution le long d’une 
membrane microporeuse symetrique. Durant le trajet, une partie du sol- 
vant et des petites molecules traverse la membrane pour fournir le permeat, 
tandis que le reste de solvant et des autres molecules - notamment les 
plus grosses - fournissent le concentrat. 

La force motrice n’etant pas tres grande, le processus est lent et on a 
interet a augmenter le rapport surface membrane/volume a dialyser. 
Pour traiter des debits plus eleves, on a egalement cherche accroitre la 
vitesse de traversee a travers la membrane. On y a reussi grace a 1’ ultrafil- 
tration qui utilise la force fournie par une difference de pression, grandeur 
sur laquelle on peut jouer beaucoup plus et qui s’ajoute a la difference de 
concentration. 

La dialyse, tres utilisee en biochimie et en biologie (par exemple, le rein 
artificiel), trouve un emploi tres limite en chimie. 



12.6 Electrodialyse 

II s’agit d’un procede electrochimique qui permet d’extraire les ions conte- 
nus dans une solution par migration a travers des membranes selectives, 
sous l’influence d’un champ electrique. 

Une cellule d’electrodialyse (figure 12.5) est constitute par une mem- 
brane cationique delimitant deux compartiments entre deux membranes 
anioniques. Dans fun des compartiments circule la solution a appauvrir, 
dans l’autre la solution a enrichir. 
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Figure 12.5 - Schema de principe de I'electrodialyse : 
a) membrane permeable aux anions; b) membrane permeable aux cations. 

Les membranes anioniques ne se laissent traverser que par les anions, tandis 
que les membranes cationiques permettent uniquement le passage des 
cations, les unes et les autres sont theoriquement impermeables aux liquides. 
Les cations migrent dans le sens du courant electrique, de l’anode vers la 
cathode. Ils peuvent de ce fait sortir du compartiment 1 en traversant 
une membrane cationique et sont retenus dans le compartiment 2, car 
ils trouvent sur leur chemin une membrane anionique. 

Le compartiment 1 s’appauvrit en electrolyte dissou. On le nomme com- 
partiment de dessalement, ou de dilution. Le compartiment 2 s’enrichit 
en electrolyte dissou et on l’appelle compartiment de concentration. 
L’ensemble de ces deux compartiments constitue une cellule d’electro- 
dialyse. Un electrodialyseur comporte l’empilement d’un grand nombre 
de cellules, generalement plusieurs centaines. Les compartiments sont 
alimentes en serie par le courant electrique, en parallele par deux circuits 
hydrauliques, circuit dilue pour les compartiments 1, circuit concentre 
pour les compartiments 2. Aux deux extremites du dispositif se trou- 
vent des electrodes d’alimentation en courant electrique continu. 



258 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



12 • Separation 


12.7 Permeation gazeuse 


par membranes 


et pervaporation 



L’electrolyte des compartiments d’electrode circule dans un troisieme 
circuit hydraulique. 

Le transfert de masse en electrodialyse rest decrit par la formule : 

J„=z n C nl i n (AU/b) (12.10) 

dans laquelle : 

• z est la valence chimique ; 

• p la mobilite de l’ion (en m 2 /s • V) ; 

• C la concentration (en kg/m 3 ) ; 

• AL7 la difference de potentiel electrique (en V) ; 

• 6 l’epaisseur de la membrane (en m). 

L’electrodialyse permet : 

- de separer certains ions d’une solution ; 

- de concentrer une solution. 

Lelectro-electrodialyse couple les effets de l’electrolyse et de 
(anodique ou cathodique) entre deux electrodes. 

Deux compartiments, fun anodique, l’autre cathodique, 
mites. Le compartiment anodique est limite par une anode et la membrane, 
le compartiment cathodique est limite par la membrane et une cathode. 
Le choix du type de membrane est effectue en fonction des elements 
que l’on desire faire passer d’un compartiment a l’autre. 

Au phenomene d’electrodialyse (filtration selective des anions et des 
cations) s’ajoutent les reactions aux electrodes : oxydation a 1’anode et 
reduction a la cathode. L’anode est en plomb, elle s’oxyde en cours d’ope- 
ration et devient une anode inattaquable Pb/PbO qui tient dans l’acide a 
toute concentration. II est necessaire, d’une operation a l’autre, d’eviter 
de detruire la couche d’oxydes formes. 

12.7 Permeation gazeuse et pervaporation 

Lorsque les deux phases separees par la membrane sont gazeuses, la 
separation a lieu par permeation degaz, tandis que si le melange amont est 
liquide, et se retrouve en aval sous forme gazeuse, le processus s’accom- 
pagne d’un changement d’etat : il est appele pervaporation. 



l’electrodialyse 
sont ainsi deli- 
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12.7.1 Separation des gaz 

D’apres la nature et la structure de la membrane, il existe deux tech- 
niques de separation : 

- Permeation gazeuse. Sous Taction d’une difference de pression, les gaz 
diffusent selectivement a travers la membrane par un mecanisme de 
solubilisation - diffusion. II est ainsi possible, par exemple, d’obtenir 
un air enrichi en oxygene. 

- Diffusion gazeuse. La separation est fondee sur la difference de vitesse de 
transfert des gaz. Une difference de pression de part et de Tautre de la 
membrane assure le passage du melange de gaz. 

Le principe de fonctionnement d’une separation de gaz par membrane, 
qui est plus un procede de fractionnement que de separation complete, 
est extrement simple. Le flux d’alimentation, tangentiel a la surface de la 
membrane, est partage en deux courants de compositions differentes : 

- le flux BP (basse pression) qui traverse la membrane, dit aussi perrneat 
ou flux permee ; 

- le flux HP (haute pression) qui longe la membrane, dit aussi retentat ou 
flux non permee. 

Les principals caracteristiques d’une membrane sont : 

- la permeabilite, qui traduit la capacite du flux a traverser la membrane; 

- la selectivity, qui caracterise le passage preferentiel d’un constituant par 
rapport a un autre ; elle mesure la capacite d’une membrane a separer 
deux gaz et est definie par le rapport de leur permeabilite ; 

- les proprietes chimiques et mecaniques de la membrane. 

Le flux volumique de gaz perrneat J n (en m/s)(molecules d’espece n) se 
determine avec la relation : 



Jn D n 2. n 



(P i 



= A 



(Pt-P 2 ) 



( 12 . 11 ) 



avec : 

• A n = D (J 2 (1 la permeabilite de la membrane a Tespece n (en m/s • Pa ou 
m 3 /m 2 s • Pa) ; 
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• P 2 les pressions en amont, respectivement en aval de la membrane 
(en Pa) ; 

• D„ le coefficient de diffusion du constituant n (en m 2 /s) ; 

• la solubilite du constituant n dans la membrane (en kg/m 2 • Pa) ; 

• 6 l’epaisseur de la membrane (en m). 

Le choix d’une membrane destinee a une permeation s’avere delicat, car 
on doit souvent faire un compromis. Une bonne permeabilite s’accom- 
pagne en effet generalement d’une selectivite moins elevee. De plus, il 
faut souligner la difficulte a prevoir correctement la permeabilite des gaz 
dans les membranes, des valeurs experimentales seront done necessaires. 
A noter egalement les differences importantes de permeabilite d’une mem- 
brane donnee, pour differents gaz. 

Dans la permeation gazeuse, afin d’assurer une bonne resistance meca- 
nique et une permeabilite elevee, on utilise les membranes composites 
ou asymetriques ; les modules, assembles generalement sur plusieurs 
etages, sont du type a spirales ou a fibres creuses. 

Les principales applications des membranes dans la separation des gaz 
sont : 

• la recuperation de l’hydrogene; applicable a un nombre de processus 
de l’industrie chimique dont, parmi les plus frequents, on peut citer : 

- dans la synthese d’un gaz (par exemple le methane), le controle et 
l’ajustement du rapport H 2 /CO, 

- les purges des reacteurs de certains processus d’hydrotraitement, 

- la synthese de l’ammoniac ; 

• l’enrichissement partiel de Fair en oxygene (jusqu’a 40 %) pour les ser- 
vices hospitaliers ; 

• la separation oxygene/azote, dans le but d’une production d’azote 
d’inertage ; 

• la recuperation du dioxyde de carbone dans l’exploitation des gisements 
petroliers ; 

• l’extraction de l’helium a partir de certains gaz naturels ; 

• la purification et/ou la deshydratation du gaz naturel. 
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12.7.2 Pervaporation 



La pervaporation est un procede de separation de melanges liquides qui met 
a profit le transfert selectif de matiere a travers une membrane dense. 

Ce procede consiste done en une vaporisation partielle a travers une 
membrane, laquelle modifie Fequilibre liquide - vapeur en absorbant 
preferentiellement Fun ou l’autre des constituants du melange a separer. 
Le processus de transfert est provoque par une variation importante 
d’activite accompagnant le passage de la phase liquide a la phase gazeuse 
sous pression reduite par pompage et condensation des vapeurs sur une 
paroi froide. Mais, contrairement a la distillation, seule une faible partie de 
la charge subit ce changement d’etat. II en resulte que ce mode de sepa- 
ration est plus economique en energie que la distillation. 

Pilote par une pression partielle differente a Favant et a Farriere d’une 
membrane, le mecanisme de diffusion permet d’obtenir le passage selec- 
tif d’un composant; une evaporation se produit a travers la membrane, 
seules les vapeurs solubles dans la membrane (l’eau par exemple) pouvant 
transferer, la selectivity est done essentiellement due a la nature 
chimique de la membrane et a son pouvoir de solvatation. 

Le besoin important en chaleur (non recuperable) limite les applications 
de ce procede aux separations ou le constituant preferentiellement extrait 
est fortement dilue dans la solution. 



Dans le cas de la pervaporation, le gradient d’activite a travers la mem- 
brane depasse nettement le gradient de pression, ainsi que le flux du per- 
vaporat, ou debit molaire par m 2 de membrane (mol/m 2 ■ s), qui peut 
s’exprimer avec la relation : 



Jn 



D„C„ 



d(ln a n ) 
dS 



( 12 . 12 ) 



dans laquelle Factivite s’exprime sous la forme : 




et oil : 



• D (I est le coefficient de diffusion (en m 2 /s) ; 

• p v la pression de vapeur (en mol/m • s 2 ) ; 
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• p° la pression de saturation (en mol/m • s 2 ) ; 

• 6 l’epaisseur de la membrane (en m). 

Les applications de la pervaporation peuvent se grouper en quatre cate- 
gories : 

- la recuperation de l’eau a partir des liquides organiques ; les exemples 
classiques sont la deshydratation de l’ethanol produit par fermentation 
et la deshydratation des produits organiques (purification de la dichloro- 
ethylene) ; 

- la recuperation des substances organiques melangees a l’eau ; l’exemple 
le plus connu de pervaporation des solutions aqueuses est la desalcoo- 
lisation des boissons telles que la biere; 

- la separation des substances organiques ; parmi les applications possibles 
on rappelle : la separation benzene-hexane, pentene-pentane, isooctane- 
hexane, la separation de divers xylenes ; 

- la permeation des vapeurs ; les seules applications connues concernent 
la recuperation des produits organiques des vapeurs chargees de sol- 
vant et certains traitements antipollution. 

En industrie, les installations de pervaporation fonctionnent en continu. 

Le procede (Figure 12.6) comprend classiquement plusieurs postes : 



Echangeurs Enceinte sous Condenseur 
de chaleur pression reduite 




Figure 12.6 - Schema de principe d'une installation de pervaporation. 
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stockage des liquides, chauffage des liquides, module de separation (coeur 
du procede) dans lequel se trouvent les membranes, condensation (pompes 
a vide, groupe froid). 

Les differents modules necessaires pour realiser la separation ne sont 
parcourus qu’une seule fois. Ils sont connectes en serie, voire en paral- 
lele pour des raisons de procede en fin d’operation quand il ne reste plus 
que des traces de produit a extraire. 

Les membranes de pervaporation sont des membranes organiques denses. 
Elies sont essentiellement de deux types : hydrophiles ou organophiles. 
Les modules membranaires sont a plaques planes avec des membranes 
qui permettent la deshydratation de substrats organiques ou bien au 
contraire la purification d’eau par elimination de polluants organiques. 
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13.1 Generates 

13.1.1 Definition et applications 

Le changement d’etat d’un corps (matiere), qui passe de la phase liquide 
a la phase gazeuse (vapeur) definit V evaporation. 

Generalement, on utilise le terme vaporisation quand le but de l’operation 
est la recuperation du solvant et le terme evaporation quand il s’agit de 
separer un solide ou d’elever sa concentration. 

II existe deux utilisations principals de l’evaporation. La premiere a 
pour objet la separation d’une phase vapeur et d’une phase liquide (recu- 
peration ou elimination d’un solvant). La vaporisation du solvant pro- 
voque la concentration de la phase liquide residuelle, mais en evitant la 
precipitation du ou des solutes presents dans la solution. En fin d’opera- 
tion, on recupere ce que Ton appelle le concentrat. 

La deuxieme utilisation est l’elevation de la concentration d’un solide en 
solution. L’enrichissement de la phase liquide peut depasser la limite de 
saturation et l’apparition d’une phase solide cristallisee est la consequence 
de l’evaporation. Dans le cas des melanges de solute, la precipitation peut 
etre selective. 

Le solvant vaporise est le plus souvent de Teau, ce qui explique que, par 
la suite, on parlera generalement d’eau evaporee (vapeur de vaporisation). 
Elle est utilisee dans : 

- la concentration du chlore obtenu par electrolyse ; 

- la fabrication des engrais (nitrates) ; 
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- l’elimination de l’eau dans la production de fibres artificielles ; 

- la concentration des jus de fruits et du lait; 

- le dessalement de 1’eau de mer ou des eaux saumatres, ainsi que la pro- 
duction d’eau pure ; 

- la cristallisation du sucre; 

- la fabrication de la pate a papier; 

- la depollution des eaux residuaires ; 

- la concentration des acides : sulfuriques, phosphorique, etc. ; 

- la concentration des bioproduits; 

- l’industrie de l’alumine et hydrometallurgie. 

13.1.2 Classification et modes cooperation des evaporateurs 

Les evaporateurs pour installations de concentration peuvent etre classes 
en deux grandes categories, les evaporateurs a chauffage direct et les evapo- 
rateurs a chauffage indirect, selon que la source de chaleur se trouve ou non 
au contact de la solution que Ton veut concentrer. Dans le deuxieme cas, la 
transmission est faite par l’intermediaire d’une paroi conductrice a laquelle 
la chaleur est fournie par une flamme, une resistance electrique, un fluide 
caloporteur ( dowthenn , sel fondu parfois) et souvent par la vapeur d’eau. 

La circulation naturelle dans le rebouilleur est obtenue par vaporisation 
partielle du melange alimentant l’echangeur. La baisse de densite moyenne 
provoque une diminution de la charge hydrostatique, et une mise en 
circulation du melange dans l’echangeur. Ce systeme constitue ce que 
Ton appelle un rebouilleur thermosiphon. 

Dans le cas oil la circulation naturelle est insuffisante ( k s trop faible), on a 
recours a la circulation forcee au moyen d’une pompe centrifuge, qui est par- 
ticulierement indiquee dans le cas des solutions entartrantes et visqueuses 
ou lorsque la chute de temperature trop faible ne permet pas a l’evaporateur 
de fonctionner avec une capacite suffisante. 

■ Appareils a chauffage par serpentins 

A tubes ou enveloppes, avec ou sans agitateurs. La solution a concentrer 
se trouve en dehors des tubes ; le chauffage se fait a la vapeur. 

■ Appareils a surface d'echange tubulaire 

A tubes horizontaux, obliques ou verticaux, a tubes courts, moyens ou longs, 
a circulation naturelle ou forcee, a film grimpant, descendant ou combine. 
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Le liquide a concentrer passe a l’interieur des tubes, tandis que le chauf- 
fage a la vapeur se fait a l’exterieur. 

Parmi les faisceaux verticaux on distingue les evaporateurs agrimpage ou la 
solution a concentrer est introduite par le bas et les evaporateurs a film 
( jlot ) tombant ou a descendage. L’ alimentation en solution a concentrer, se 
fait par le haut des tubes (le separateur concentrat - vapeur etant dispose en 
bas) et, de ce fait, ce type d’evaporateur n’exige pas une vitesse particuliere 
de la vapeur pour provoquer un effet de grimpage dans le sens oppose a 
la gravitation. 

Ces appareils, dont la contrainte majeure est la repartition homogene du 
debit de solution entre les tubes, conviennent notamment aux solutions 
concentrees. Une pompe est necessaire pour transporter la solution lors- 
qu’on utilise un schema a plusieurs passages. 

Selon la longueur des tubes dans le faisceau, on distingue des evapora- 
teurs a tubes courts, moyens ou longs. 

Si la circulation forcee est sans consequence sur la vitesse d’evaporation, 
elle permet de maintenir en suspension les solides cristallises, et ce type 
d’evaporateurs est tres bien adapte pour les operations de cristallisation 
et particulierement conseille pour l’evaporation de solutions corrosives 
ou visqueuses. Une pompe centrifuge ou a helices assure une vitesse de 
1,5 a 3,5 m/s et, en meme temps, ameliore le coefficient d’echange de 
chaleur, diminuant ainsi la surface de chauffage. 

■ Appareils a film ou a couche mince (autres que tubulaires) 

A ecoulement naturel, avec dispositif entretenant la turbulence, a sys- 
teme rotatif ou a plaques. 

Dans les evaporateurs a couche mince le produit a traiter est introduit en tete 
de l’appareil et ruisselle par gravite, uniformement reparti sur la paroi 
interieure par un systeme de distribution. Les pales d’un rotor l’etendent 
instantanement sur la surface de chauffe sous une forme de film mince 
et turbulent. Ces appareils sont utilises pour les evaporations rapides de 
produits sensibles a la chaleur. Le temps de contact avec la paroi est rela- 
tivement court, le gradient de temperature dans la couche mince est 
faible, et les transferts de chaleur sont excellents. 
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■ Appareils a plaques 

Appareils a plaques sont identiques aux echangeurs de chaleur a plaques. 
Les passages (espaces) impairs entre les plaques sont relies au canal de 
distribution du fluide de chauffage, tandis que les canaux pairs permet- 
tent a la solution a concentrer un passage ascendant/descendant, suivi 
par la decharge dans un collecteur au bas des plaques menant au sepa- 
rateur. 

Si Ton se rapporte au sens perpendiculaire aux plaques, les intervalles 
impairs servent a la condensation de la vapeur, alors que les pairs sont 
affectes a la circulation du liquide a evaporer. Le liquide peut circuler en 
flux grimpant ou descendant, ou seulement en flux descendant. 

■ Appareils a detente etagee (flash) 

Ces appareils sont utilises specialement dans la production d’eau distillee a 
partir de l’eau de mer. Leur principe consiste a produire de la vapeur par 
detente d’eau liquide prealablement chauffee, detente accompagnee d’une 
baisse de temperature du liquide, done d’une diminution de son enthalpie, 
la chaleur ainsi degagee permettant l’evaporation d’une certaine fraction 
du liquide. 

■ Appareils a chauffage special 

Par gaz chauds secs ou humides, par huiles, sels fondus, induction. 

Dans le cas oil il serait impossible d’utiliser la vapeur comme moyen de 
chauffage, on utilise comme fluide chauffant des composes organiques a 
faible pression de vapeur qui peuvent atteindre des temperatures de 400 °C 
sous des pressions proches de 10 bars. 

Afin de chauffer les evaporateurs a 600 °C et plus sous faible pression, il 
est possible d’utiliser un melange de sels fondus appeles sels de trernpe. 
Certains evaporateurs sont etudies specialement pour des solutions par- 
ticulierement visqueuses, qui forment de la mousse, ou qui sont deli- 
cates, afin que le temps de contact de la solution avec la surface chaude 
soit le plus court possible. La figure 13.1 donne la representation sche- 
matique de quelques types d’evaporateurs. 
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c) A B 



Figure 13.1 - Schemas simplifies d'evaporateurs a simple effet : a) evaporateur a tubes 
horizontaux; b) evaporateur a circulation forcee; c) evaporateur a couche mince (film 
agite). A : evacuation des gaz; B : solution concentree; C : decharge de la vapeur 
condensee; F : alimentation; S : vapeur de chauffage; V : vapeur d'evaporation. 
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■ Caracteristiques de fonctionnement des evaporateurs 

On utilise en evaporation differentes grandeurs telles que la capacite, 
debit-poids de solvant evapore qui s’exprime generalement en tonnes 
par heure (t/h), et Yeconomie, quotient du debit-poids de solvant evapore 
par le debit-poids de fluide chauffant utilise pour cette evaporation. La 
capacite d’un evaporateur est regie par le flux de chaleur fourni a la solu- 
tion, qui est lui-meme fonction de la surface d’echange, de la chute de 
temperature (difference entre la temperature du fluide de chauffe et 
celle de la solution en cours de concentration) et du coefficient total de 
transmission de chaleur k s . La circulation de la solution sur la surface de 
chauffe peut etre provoquee soit par les courants de convection engen- 
dres par l’ebullition (circulation naturelle), soit par une pompe (circula- 
tion forcee). L’evaporation peut se faire en discontinu (alimentation de la 
charge en une seule fois au debut et soutirage du concentrat en fin 
d’operation) ou en continu (alimentation et soutirage sans interruption 
dans ce cas). 

13.1.3 Choix du type d'evaporateur 

La selection d’un type d’evaporateur pour une application specifique 
depend d’un certain nombre de facteurs dont les plus importants sont : 

- le debit ou la capacite ; 

- la viscosite de la solution diluee d’alimentation (debut de 1’operation) 
et l’accroissement de la viscosite en cours d’evaporation; 

- la nature du produit demande (solide ou solution concentree) ; 

- la thermosensibilite du produit; 

- si la solution a tendance a entartrer les surfaces d’echange, c’est-a-dire 
des sels mauvais conducteurs de la chaleur qui reduisent l’efficacite de 
l’echange ; 

- si la solution est traitee mousse ou non, car la quantite de liquide qui 
accompagne la vapeur peut etre si importante qu’elle rend l’evapora- 
teur inapte au service demande ; 

- si le chauffage direct peut etre utilise. 

L’ evaporateur a circulation forcee permet de resoudre pratiquement tous 
les cas difficiles et donne de bons resultats pour les solutions visqueuses, 
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les solutions incrustantes, les cristallisations de sels. II est sans doute le 
seul a pouvoir s’appliquer a tous les cas. Son prix eleve et la consommation 
d’energie des circulateurs font qu’on ne l’utilise qu’en dernier recours. 



13.2 Facteurs principaux influen^ant 
I'evaporation 

13.2.1 Concentration 



La dissolution d’un solide mis en contact avec un liquide ( solvant ) donne 
un melange liquide homogene appele solution. Le solide dissous est le 
solute. Pour exprimer la teneur en solute dans la solution, on utilise la 
notion de titre ( ou fraction ) massique : 



oluti’ 

m solute + m solv + m imp 



mais egalement : 



X = 



N , • 

solute 

N , ,. + N ,+N- 

solute solv imp 



(13.1) 



(13.2) 



avec m et N respectivement les masses et les nombres de moles. 

Le coefficient global de transfert k s et d’autant plus faible que la concen- 
tration a laquelle on travaille est plus forte. Pour une solution aqueuse 
donnee, k s tombe par exemple de 2 200 a 900 W/m 2 • K, lorsque la 
concentration augmente de 5 a 60 % de solide sur le total. II faut done 
faire correspondre le k s moyen obtenu a une concentration interme- 
diate. En prenant la moyenne arithmetique on est general du bon cote ! 



13.2.2 Solubilite 



Le solvant ne peut dissoudre plus d’une certaine quantite de solide. Une 
solution en equilibre avec du solide en exces est dite saturee. Pour une 
temperature donnee, il existe une concentration limite appelee concentration 
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de saturation (c’est-a-dire la solubilite), au-dela de laquelle la substance 
solide ne se dissout plus. II est possible de representer les variations de la 
solubilite par une courbe plane, la courbe de solubilite. 

Lorsque la dissolution absorbe de la chaleur (le cas le plus frequent), la 
solubilite augmente avec la temperature (solubilite normale). Si, au contraire, 
la dissolution est exothermique, la solubilite diminue lorsqu’on augmente 
la temperature (solubilite inverse). 

13.2.3 Sensibilite a la temperature 

II arrive que certains produits, surtout d’origines organiques, soient 
decomposes s’ils sont soumis a une tres haute temperature. L’evapora- 
tion de ce type de solutions doit se derouler de maniere que les condi- 
tions critiques (temperature, temps de sejour) de decomposition ne soient 
pas atteintes. Dans le cas d’une paroi d’evaporateur a une temperature 
assez elevee, on doit eviter un trop long temps de contact de la solution 
avec la paroi. 

13.2.4 Viscosite 

Si au debut de /evaporation les solutions sont diluees, il est possible que 
par concentration Ton ait affaire a des solutions qui atteignent une visco- 
site qui empeche leur ecoulement. II se pose deux problemes : 

- la separation de la vapeur : on doit prevoir un agencement conve- 
nable du separateur, mais pas necessairement une augmentation de sa 
section ; 

- l’homogeneite de la solution : afm d’eviter une surconcentration de pro- 
duit sur la paroi chauffante. Dans ce cas, il faut recourir a des appareils 
a circulation forcee (ou evaporateur a film agite), ou une pompe assure 
une vitesse de 1,5 a 3,5 m/s. Une telle installation a aussi l’avantage 
d’ameliorer le coefficient d’echange de chaleur, diminuant de cette 
maniere la surface de chauffage. 

On peut diminuer la valeur de la viscosite des solutions par l’elevation 
de temperature, mais uniquement si elles ne sont pas sensibles a la tem- 
perature. 
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13.2.5 Ecart de temperature 

La force motrice AT de l’operation d’evaporation correspond a la difference 
entre la temperature de chauffage et la temperature de la solution a I’ebullition. 

La temperature de chauffage, le plus souvent, est la temperature de la 
vapeur d’eau T s a la pression disponible. 

Dans les conditions d’equilibre d’un liquide et de la vapeur, la pression P 
et la temperature T sont bees par Vequation de Clapeyron : 

log P = a/T + b (13.3) 

ou a et b sont des constantes dependant de la nature du corps etudie. 
Cette pression est la tension de vapeur du liquide; la temperature pour 
laquelle la tension de vapeur et la pression de la phase gazeuse sont 
egales est la temperature d’ebullition. 

Cette temperature, variable dans la masse du liquide, est plus difficile a 
definir, sa variation etant fonction de la pression, de la nature du solvant 
et de la concentration du solute ; ainsi dans le calcul de l’ecart de tempe- 
rature, on doit preciser si Ton travaille avec I’ecart de temperature corrige ou 
avec I’ecart de temperature apparent qui ne tient pas compte de la modifica- 
tion du point d’ebullition de la solution. 

L’importance de l’elevation du point d’ebullition est considerable pour 
les calculs de transfert de chaleur dans 1’evaporateur, ainsi on verra par la 
suite l’influence de quelques facteurs sur la temperature d’ebullition du 
liquide. 

■ Effet de la presence du solute 

Puisque la pression de la vapeur en equilibre avec une solution est infe- 
rieure a la pression de la vapeur en contact avec le solvant pur, la tempera- 
ture d’ebullition s’accroit. La difference entre la temperature d’ebullition 
de la solution et la temperature du solvant pur porte le nom d’elevation 
ebullioscopique de temperature, notee A T eh ’ : 

AT*’ = Teb.sol ~ I'eb.soli' (13-4) 

Cette elevation est une caracteristique de la solution et peut se determi- 
ner grace a la concentration de celle-ci et la pression. 
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Negligeable pour beaucoup de substances organiques, elle devient impor- 
tante dans le cas des electrolytes. 

Elle est facilement mesurable en laboratoire et peut etre calculee, en pre- 
miere approximation, par la lot de Duhring qui etablit que la temperature 
a laquelle un liquide exerce une pression de vapeur donnee est une fonc- 
tion lineaire de la temperature a laquelle un second liquide exerce la 
meme pression de vapeur. 




10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 

Concentration (%) 

Figure 13.2 - Variation de la temperature d'ebullition 
en fonction de la concentration de la solution. 



Quelques valeurs, en fonction de la concentration a la pression atmos- 
pherique, sont representees sur la figure 13.2. 

■ Effet de la pression hydrostatique 

Dans le cas des installations verticales d’evaporation (corps de chauffe 
surmonte d’une colonne) avec circulation naturelle, la temperature 
d’ebullition de la solution est influencee egalement par la hauteur de la 
colonne de solution a evaporer. L’elevation de la temperature d’ebullition 
due a la pression hydrostatique A p de la colonne de solution porte le 
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nom d’elevation hydrostatique de temperature T eb ”; elle resulte du calcul de 
A p donne par : 

A P =gz m P (13.5) 

avec z m la hauteur moyenne de la colonne de solution (en m) ; p la den- 
site de la solution (en kg/m 3 ). 

II est done conseille, dans le calcul des installations d’evaporation, de 
determiner la temperature d’ebullition a la pression : 

Pe*=Pev +A P ( 13 - 6 ) 

ou p lv est la pression dans l’evaporateur. 

■ Effet de la perte de charge 

Pour les installations a plusieurs etages, il est necessaire de prendre en 
consideration la diminution de temperature suite aux resistances hydro- 
dynamiques lineaires et locales dues a l’ecoulement de la solution dans 
l’installation. Cette perte de charge contribue a developper une pression 
supplemental sur la solution en ebullition et, de cette maniere, une 
augmentation de sa temperature d’ebullition. II en resulte une diminu- 
tion de l’ecart reel de temperature entre le fluide chauffe et le fluide 
chauffant qui, lui, n’est pas affecte par cette perte de charge. On consi- 
dere cette diminution de temperature egale a A T eb ’” = 1 °C. 

13.3 Transfert de chaleur 

Afin de realiser une evaporation donnee, dans des conditions operatoires 
imposees (pression de la vapeur de chauffage disponible, pression dans 
l’evaporateur), il est necessaire de calculer la surface d’echange ther- 
mique que doit posseder l’evaporateur. 

Les transferts de chaleur dans un evaporateur s’expriment par la relation 
commune a tout echangeur de chaleur : 

Q = k s SAT = S AT . (13.7) 

— + 2 + _L 
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Par exemple, pour un evaporateur a faisceau tubulaire de longueur L, la 
surface d’echange thermique sera : 



s = Q = J iN(dj + d e )L 
k s \T 2 



(13.8) 



avec df , d e les diametres interieur, respectivement exterieur du tube ; N le 
nombre de tubes ; AT la difference de temperature entre le fluide chauf- 
fant et la solution a vaporiser; k s le coefficient global d’echange thermique ; 
a ; le coefficient partiel de transfert de chaleur par convection de la vapeur 
a la paroi metallique ; A /S le coefficient partiel de transfert de chaleur par 
conduction a travers la paroi metallique; a c le coefficient partiel de 
transfert de chaleur par convection de la paroi au fluide en ebullition. 

Le calcul des surfaces de chauffage d'un evaporateur est delicat, car les 
correlations donnant les coefficients de transfert sont etablies pour la 
vaporisation de liquides purs et propres, alors que dans de nombreux 
cas, les solutions a evaporer contiennent des solutes en concentrations 
elevees. Pour les evaporateurs, et contrairement aux autres appareils echan- 
geurs de chaleur, la surface de chauffe est definie comme celle au contact 
avec le liquide a vaporiser. 

Etablir une relation generale permettant de calculer le coefficient global 
de transfert thermique est un probleme tres complexe, ce coefficient 
dependant d’un tres grand nombre de variables : 

- flux de chaleur (ecart de temperature) ; 

- chaleur latente de vaporisation ; 

- pression d’ebullition; 

- densite de la vapeur du solvant ; 

- tension de surface. 

Souvent il est done necessaire de faire appel a des donnees experimentales. 
Le tableau 13.1 donne quelques valeurs en fonction du type d’evaporateur. 
Linfluence du facteur de potentialite AT sur k s est montree par la figure 13.3. 
La courbe figuree en tirets, pour les appareils a circulation ascendante, 
signifie un fonctionnement de type pulsatoire a des faibles valeurs de 
AT. Pour les evaporateurs a film descendant, on remarque une croissance 
de k s a partir de AT = 20 °C. L’ecart de temperature a peu d’influence sur 
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Tableau 13.1 - Differentes valeurs de k s pour differents types d'evaporateur. 



Type d'evaporateur 


k s (en W/m 2 - K) 


A tubes courts verticaux (circulation naturelle) 


del 100 a 2 800 


A tubes horizontaux (circulation naturelle) 


del 100 a 2 800 


A longs tubes verticaux (circulation naturelle) 


de 1 100 a 4 000 


A longs tubes verticaux (circulation forcee) 


de 2 300 a 1 1 000 



Tableau 13.2 - Differentes valeurs de k s pour differents modes d'operation. 



Modes d'operation 


k s (en W/m 2 • K) 


Circulation naturelle, solutions visqueuses 


de 350 a 900 


Circulation naturelle, solutions mobiles 


de 600 a 1 800 


Circulation forcee 


de 900 a 2 900 




Figure 13.3 - Variation du coefficient de transmission 
thermique en fonction de I'ecart de temperature. 
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l’evaporateur a circulation forcee. La viscosite et la temperature d’ebulli- 
tion augmentent le coefficient de transfert thermique. 

Differentes experimentations ont montre (figure 13.4) que les tubes 
inclines presentent des valeurs de k s beaucoup plus elevees par rapport 
aux tubes verticaux. 

De meme, le coefficient k s est plus important dans les evaporateurs a cir- 
culation que dans les evaporateurs submerges (figure 13.5). 




Figure 13.4- Variation du coefficient global de transfert 
thermique dans les tubes verticaux et inclines. 




Figure 13.5 - Variation du coefficient global de transfert thermique 
dans les evaporateurs a circulation, respectivement submerges. 



278 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



13 • Evaporation 


13.4 Etude thermique 




de I'evaporation 



13.4 Etude thermique de ['evaporation 

Le flux de chaleur necessaire a la concentration d’une solution par eva- 
poration resulte assez facilement du bilan de matiere et du bilan ther- 
mique de l’operation (figure 13.6). 



KA T, 




Figure 13.6 - Schema symbolique du bilan thermique. 

13.4.1 Bilan de matiere 

L’equation du bilan de matiere (en masse) pour un evaporateur est relative- 
ment simple a etablir puisque le debit de la solution d’alimentation est egal a : 

F l =F 2 + W (13.9) 

ou, en considerant uniquement le solide dissous : 

AC, =F 2 C 2 (13.10) 

On aboutit a : 

W = F 1 [1-(C 2 /C 1 )] (13.11) 

qui est 1’expression du debit massique de solvant a evaporer pour elever 
le titre massique de C 2 a C 2 , et dans laquelle F est le debit d’alimentation 
de la solution (en kg/s), W est le debit masse d’eau (solvant) a eliminer 
par evaporation; C la concentration (% en masse). 
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Remarque 

La concentration de la solution peut notamment s’exprimer, par : 

- le pourcentage en masse du solute par rapport a la solution, 

- la fraction molaire qui exprime le rapport du nombre de moles du solute 
au nombre de moles de la solution, 

- le rapport de la masse du solvant (par exemple l’eau) a la masse du solute. 



13.4.2 Bilan de chaleur 



Un bilan thermique offre la possibility de calculer la quantite de chaleur 
necessaire pour effectuer une evaporation donnee. 

La chaleur introduite dans l’evaporateur est composee de celle qui est 
apportee par la solution a traiter et par la vapeur de chauffage ; la chaleur 
evacuee comprend celle qui est emportee respectivement par la vapeur 
d’evaporation, par la solution concentree, par le condensat, ainsi que par 
la chaleur cedee dans le milieu ambiant. 

En supposant qu’il n’y a pas de pertes de chaleur dans le milieu ambiant 
par convection ou rayonnement, l’equation de bilan thermique ayant 
comme contour l’evaporateur se presente sous la forme : 

Fh P + GJi s = G p h p + V v h v + G c h c (13.11) 

Si l’apport thermique de la vapeur est uniquement l’enthalpie de vapori- 
sation, alors : 

i'-K-K (13.12) 



et l’equation (13.11), en tenant compte que G s = G c , devient : 

G s <lv + Fh P - V„h v + G p h p (13.13) 

d’ou : 



G _ VJiy + G p h p + Fh F 



(13.14) 
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relation qui donne le debit masse de vapeur de chauffage necessaire pour 
effectuer une certaine operation d’evaporation. 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



13 • Evaporation 


13.4 Etude thermique 




de I'evaporation 



Des lors, la valeur du flux thermique apporte par la vapeur de chauffage 
sera : 

Q~G Av ~VX + G P h P -Fh P (13.15) 

ou encore, puisque G p = F - V v : 

Q = VXK -h P )+F{h P -h P ) (13.16) 

Dans les relations precedentes, G p est le debit masse de produit concentre 
a la sortie de l’evaporateur, qui est aussi egal a F 2 ; V t , est le debit masse de 
vapeur produite par l’evaporation, qui est aussi egale avec le debit W 
quand il s’agit d’une evaporation simple ; h s et h c sont les enthalpies de la 
vapeur de chauffage, respectivement du condensat, h F et h p les enthalpies 
des solutions a l’entree, respectivement a la sortie de l’evaporateur. h v est 
l’enthalpie de la vapeur d’evaporation, q v la chaleur latente de condensa- 
tion de la vapeur de chauffage a la temperature de saturation. 

I Remarque 

Les enthalpies utilisees dans les formules se determinent, dans la phase vapeur, 
a partir de la temperature de saturation de la vapeur a la pression consideree, 
en fixant la temperature de reference a 0 °C. 

La quantite de chaleur a transmettre dans l’appareil, afm de realiser l’eva- 
poration du solvant, peut se decomposer comme suit : 

Q = Qch + Qev + Q p (13-17) 

expression dans laquelle : 

1. Q cll est la quantite de chaleur necessaire a porter le debit de solution 
d'alimentation a sa temperature d’ebullition. Elle est donnee par la 
relation : 

Qch = F l C sol( T eb - T l) (13.18) 

Si la temperature de la solution initiale T x > T eb , alors Q cll a le signe et la 
quantite de chaleur dans l’evaporateur diminue grace a l’evaporation d’une 
partie du solvant par le refroidissement de la solution initiale, done : 

Q,cc = F,cJT l -T eb ) (13.19) 

et Q ael , porte le nom de chaleur d’ autoevaporation. 
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2. Q el , est la quantite de chaleur necessaire pour l’evaporation du solvant 
(eau) a la temperature d’ebullition consideree, et s’exprime par : 

Qe, = K(K-c S0 T eb ) = V Aw (13.20) 

ou q w est chaleur latente de vaporisation du solvant (eau) a la tempera- 
ture d’ebullition du liquide concentre ; T eb la temperature de la vapeur 
d’evaporation et de la solution sortante. 



I Remarque 

Avec approximation on peut considerer que la vapeur d’evaporation est saturee 
et que Penthalpie d'evaporation sera la meme que celle du solvant pur (eau). 

3. Q p est la quantite de chaleur par pertes diverses (purges, rayonnement) ; 
on peut l’ecrire sous la forme : 

Q P - a S(T is - T amb ) (13.21) 

avec a = a r + a r le coefficient de transfert de chaleur par rayonnement et 
convection et oil T is est la temperature de la surface exterieure de 
l’isolation; T amb est la temperature du milieu ambiant. 

Souvent, on exprime Q comme un pourcentage (entre 3 et 5 %) de la 
somme (Q ch + QJ. 

En tenant compte du titre de la vapeur de chauffage, la consommation 
de vapeur (ou debit de vapeur) de chauffage dans un evaporateur est donnee 
par la formule : 



G.. = 



Q 



Q,-;, + Q e „ + Qp 



(13.22) 



avec x le titre de la vapeur de chauffage. 

Dans le cas d’une installation d’evaporation en discontinu (ou a action 
periodique), le calcul du temps de chauffage de la solution jusqu’a la 
temperature d’ebullition se fait sur la base des equations differentielles 
d’echange de chaleur et du bilan thermique (on neglige les pertes de 
chaleur dans le milieu ambiant) : 

- Tr ,n (f^r) < 13 - 23 > 
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ou T j et Tr, sont les temperatures de la solution a son admission dans 
l’appareil, respectivement a la sortie. 

Indifferemment du type d’appareil utilise (a niveau variable ou a niveau 
constant), la duree d’une operation d’evaporation se determine a partir 
de l’equation d’echange de chaleur : 

dQ = k s S(T s -TJdt 

d’ou, on tire : 

f = lr__dQ__ 

sh s (T s -T sol ) 

En connaissant la variation de Q, k s et T sol avec la concentration de la 
solution, il est possible, par integration graphique, de trouver la duree du 
processus d’evaporation. 

La chaleur specifique des solutions peut s’exprimer par la relation 
suivante : 



(13.24) 



(13.25) 



c p,soi = c P ,iY\ +c p,2y2+ ■■■ +c P ,iY I (13.26) 

Dans le cas d’un systeme biconstituant dilue (eau + produit) ayant une 
concentration y < 0,2, on utilise la relation approximative : 

c soi = c p,u(^ -y) = 4 180(1 -y) (13.27) 

Si y > 0,2 le calcul se fait avec : 

c soi ~ 4 180(1 -y) + c pallh y (13.28) 

ou y est la fraction massique du composant dissous. 

Les donnees manquent souvent pour la determination de l’enthalpie de 
concentration et de cristallisation. Les valeurs les plus exactes peuvent 
etre obtenues par utilisation de diagrammes de chaleur totale en fonc- 
tion de la concentration, appeles diagrammes de Merkel. Ces diagrammes 
se limitent a quelques produits usuels. 



283 




13 • Evaporation 



13.5 Methodes diminuant 
la consommation d'energie 



13.5 Methodes diminuant 

la consommation d'energie 

L’operation d’evaporation est couteuse. D’habitude, on utilise comme 
moyen de chauffage la vapeur d’eau pour faire evaporer un solvant qui, 
dans la plupart des cas, est encore de l’eau. On produit avec de la vapeur 
une autre masse de vapeur, de sorte que le moyen le plus simple pour 
rendre l’operation economique est de reutiliser la vapeur produite. On 
peut y parvenir de deux fagons : 

- par le systeme a effet multiple (ou multiples effets) ; 

- par le systeme a compression ; 

En theorie on peut disposer d’un nombre illimite d’evaporateurs dans 
une installation a effet multiple, mais pratiquement le nombre d’appareils 
est dicte par la pression initiale de la vapeur de chauffage, la temperature 
d’ebullition de la solution sous la pression choisie et des considerations 
techniques propres aux evaporateurs. II s’ensuit que c’est uniquement le 
circuit de vapeur qui permet de determiner le nombre d’effets d’une ins- 
tallation d’evaporation. 

13.5.1 Evaporation a multiples effets 

Les vapeurs de solvant produites au cours de 1’evaporation peuvent etre 
condensees soit dans un condenseur ordinaire, soit, lorsqu’il s’agit de vapeur 
d’eau, dans la chambre de chauffage d’un autre evaporateur, afin d’utiliser 
leur chaleur sensible, dans un but d’economie, pour concentrer la solu- 
tion sous une pression et a une temperature inferieures. On peut ainsi 
realiser l’evaporation dite a multiples effets, par opposition a 1’evaporation a 
simple effet, que Ton met en oeuvre grace a des caisses d’evaporation dispo- 
sees en serie, avec diminution graduelle, d’un appareil a l’autre, des tempe- 
ratures et des pressions, l’alimentation en solution se faisant generalement 
dans le premier condenseur, et le soutirage du concentrat, dans le dernier 
La vapeur du reseau sert a chauffer l’evaporateur 1 et la vapeur sortant 
du dernier evaporateur est condensee dans un condenseur. 

La difference active (utile) de temperature disponible pour ce type d’ins- 
tallation peut se calculer si Ton connait la temperature de la vapeur de 
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chauffage T s et la temperature de la vapeur d’evaporation dans le dernier 
effet T v2i , ainsi que les diminutions de temperature de chaque etage. On 
peut ecrire : 

AT = T s - T v2i - (2T d / + 2 T A ” + 2 T A "’) (13.29) 

Afin de realiser une installation d’evaporation avec des appareils identiques 
dont la surface d’echange thermique soit minimale, il est necessaire que 





Figure 13.7 - Classification des installations d'evaporation selon le mode 
d'alimentation en vapeur de chauffage : a) sans corps zero; 
b) avec corps zero; c) avec corps supplementaire. 
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la difference active de temperature soit divisee de maniere egale entre 
les effets et que les puissances thermiques soient proportionnelles aux 
coefficients globaux d’echange de chaleur. On a done : 

&T ul = A.T u2 ... = A.T un et Q„/Qi = kjk x (13.30) 

Les installations de vaporisation a plusieurs effets se classifient selon le 
mode d’alimentation en vapeur de chauffage (figure 13.7) ou selon les 
schemas de circulation possibles de la solution a evaporer (figure 13.8). 
D’apres le schema d’alimentation en vapeur de chauffage, on distingue : 

- Installation d’evaporation simple, dans laquelle tout le debit de chauf- 
fage entre dans le premier corps de l’installation; 

- l’installation d’ evaporation avec corps zero, dans laquelle on utilise de la vapeur 
a differentes pressions. Le corps zero joue le role d’un reducteur qui 
livre de la vapeur supplementaire dans le cas d’une quantite insuffisante ; 

- l’installation d’evaporation avec corps supplementaire, dans laquelle la vapeur 
de chauffage est introduite en parallele en deux corps, par exemple le 
premier et le supplementaire qui est situe immediatement apres le der- 
nier corps principal. 

Selon la circulation de la solution on observe : 

- L 'alimentation en serie (ou a courants paralleles). Ce mode d’alimentation 
est le plus repandu et consiste a introduire la solution au premier effet 
et a alimenter les suivants a partir du precedent. La solution concen- 
tree est recueillie au dernier effet. L’avantage de ce systeme consiste 
dans le fait que la solution circule en parallele et dans le meme sens 
que la vapeur, la circulation etant due a la difference de pression entre 
les effets. L’inconvenient de ce type de circulation est la necessite de 
prechauffer la solution a la temperature du premier effet. II resulte une 
augmentation de la consommation de vapeur par rapport a d’autres 
schemas d’alimentation pour une evaporation donnee. 

- L 'alimentation en serie a contre-courant. L’ introduction de la solution a eva- 
porer a lieu au dernier effet pour la faire avancer d’un effet a l’autre a 
l’aide de pompes. L’extraction du produit concentre se fait au premier 
effet. On utilise ce type d’alimentation lorsque la solution est visqueuse 
et que Ton souhaite avoir la solution la plus concentree au point le 
plus chaud. 
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Figure 13.8 - Classification des installations d'evaporation selon 
la circulation de la solution a vaporiser : a) circulation a equicourant; 
b) a contre-courant; c) en parallele; d) a courant mixte. 
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- L’ alimentation en parallele. C’est une methode employee pour la concen- 
tration simultanee de differents produits. Chaque evaporateur est ali- 
mente separement a un debit suffisant pour compenser 1’evaporation 
et l’extraction. 

- La combinaison des differents types de circulation etudies precedemment. 

Le choix d’une methode se fait en fonction de differents facteurs : 

- la temperature d’alimentation, 

- la temperature de la solution concentree, 

- la viscosite des solutions, 

- la sensibilite a la temperature et au temps de sejour, 

- l’elevation de la temperature d’ebullition avec la concentration. 

13.5.2 Systeme a compression 

La compression a vapeur consiste a recuperer la chaleur de condensation 
avec un apport d’energie sous forme mecanique. La compression d’une 
vapeur implique un travail qui est transforme integralement en chaleur, 
avec comme effet, d’une part, d’elever la temperature de saturation de la 
vapeur, et d’autre part, d’accroitre la temperature et par suite l’enthalpie 
de la vapeur. Le compresseur aspire la vapeur produite dans la chaudiere 
et en eleve la temperature par compression au-dessus de la temperature 
regnant dans celle-ci; la chambre peut done servir de condenseur a la 
vapeur comprimee, qui cede ainsi a l’eau les calories de condensation qui 
sont reutilisees dans un nouveau cycle. L’energie fournie au compres- 
seur ne represente que la difference d’enthalpie de la vapeur d’evapora- 
tion et de la vapeur comprimee, ce qui rend le systeme tres economique. 
Pour des installations de petite capacite, la compression est faite par un 
compresseur rotatif du type Roots (figure 13.9) tandis que les installations 
plus importantes sont equipees d’un ensemble pompe a vide et a vapeur, 
pompe a anneau liquide. 

Autres methodes diminuant la consommation d’energie : 

- le prechauffage des solutions, 

- Yejectocompression (cf figure 13.10) quand les debits traites sont impor- 
tants, et que l’economie de l’operation depend done essentiellement 
de la recuperation de chaleur. L’emploi d’un ejecteur a vapeur entre 
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Figure 13.9 - Evaporateur a simple effet a ejectocompression 
(F : alimentation, K : compresseur mecanique, G s : vapeur de chauffage, 
S : solution concentree, V v : vapeur d'ebullition, V r : vapeur residuaire). 




Figure 13.10 - Evaporateur a simple effet a compression mecanique 
(F : alimentation, 5 : solution concentree, V v : vapeur d'ebullition). 
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I’evaporateur et le condenseur ( booster ) constitue un moyen pour reduire 
la temperature d’evaporation, 

- la thermocompression (pompes a chaleur), avec un cycle auxiliaire ferme 
permettant de realiser l’evaporation a tres basses temperatures (20 °C 
et moins) a l’aide d’une machine frigorifique utilisant l’ammoniac ou 
un freon comme fluide thermique, 

- la recuperation de la chaleur des condensats. 

13.6 Dispositifs annexes a I'evaporateur 

13.6.1 Condenseur 

Les buees sortent de I’evaporateur a une temperature tres voisine de la 
temperature d’ebullition. Elies occupent un tres grand volume, surtout 
lorsqu’on travaille a pression reduite. Par suite de la condensation, il se 
produit done une reduction considerable de volume (un litre de condensat 
pour 12 000 a 15 000 litres de buees), ce qui facilite leur evacuation. II 
est bien entendu que fair et les autres gaz non condensables entralnes 
avec les buees, ne peuvent pas etre condenses. Pour condenser les vapeurs, 
il faut leur enlever la chaleur introduite au prealable pour les produire. 
La condensation des vapeurs d’evaporation peut se faire dans : 

- un condenseur a surface ; 

- un condenseur a contact direct (ou a melange). 

Dans le condenseur a surface, l’echange thermique se fait a travers une 
paroi. Ces appareils coutent plus cher et leur consommation en eau est 
plus importante. Par consequent, leur utilisation est limitee au cas ou la 
condensation a contact direct n’est pas possible. On doit eviter le 
melange du condensat avec l’eau de refroidissement. 

Le condenseur a melange est surtout utilise pour condenser de la vapeur 
d’eau, ou une autre vapeur facilement separable de l’eau. Suivant la 
fagon d’evacuation des fluides, on distingue : 

- les condensateurs humides, dans lesquels la sortie du liquide et du gaz 
se pratique par la meme conduite ; 
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- les condensateurs secs, ou l’evacuation des deux phases se fait au 
moyen de deux conduites. 

Le condenseur a contact direct le plus courant est le condenseur barometrique 
(figure 13.11). Une hauteur de 10,4 m est exigee pour obtenir 1'ecoule- 
ment naturel. On peut evaluer la consommation en eau par une equa- 
tion de bilan energetique autour du condenseur. Si la hauteur disponible 
est insuffisante, la pompe a vide peut etre installee en montage semi- 
barometrique ou montage non barometrique. Differentes solutions sont pos- 
sibles en fonction de la hauteur disponible pour l’installation : 

- avec reservoir intermediaire et pompe d’extraction de l’eau ; 

Separateur 
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- avec reservoir intermediaire, vanne a flotteur et pompe d’extraction 
de l’eau. 

Dans un echangeur a surface, le debit en masse d’eau de refrigeration 
(en kilogrammes d’eau par kilogrammes de vapeur condensee) neces- 
saire a la condensation de la vapeur dans le dernier etage, s’obtient avec 
la formule : 



C p,w(T 2~ 



(13.31) 



dans laquelle V v est le debit masse de la vapeur d’evaporation (en kg/s), 
T j et T-, - les temperatures de l’eau de refroidissement a 1’entree, res- 
pectivement a la sortie du condenseur, en supposant que le condensat 
quitte l’appareil d’echange thermique a la meme temperature que l’eau 
de refrigeration. 

Dans la condensation par injection d’eau froide dans la vapeur de 
condensation, le debit massique d’eau de refrigeration (en kilogrammes 
d’eau par kilogrammes de vapeur condensee) est donne par la relation : 



= K( h v- C p,w T 2 ) 

c p,J t 2 - t i) 



(13.32) 



ou h v represente l’enthalpie de la vapeur de vaporisation par unite de 
masse; 7j, T 2 les temperatures de l’eau a 1’entree et a la sortie, en suppo- 
sant que le condensat quitte l’appareil d’echange thermique a la meme 
temperature que 1’eau de refrigeration. 

Les gaz non condensables (air, CO„ N„) seront evacues a l’aide d’une 
pompe a vide ou d’un ejecteur a jet de vapeur. Un autre type de conden- 
seur a contact direct est le condenseur barometrique a jet dans lequel la 
vitesse elevee d’un jet d’eau agit en tant que condenseur et assure egale- 
ment l’entrainement des gaz non condensables. 
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Les vapeurs provenant du liquide en ebullition sont plus ou moins 
chargees de particules liquides qu’il faut empecher, dans la mesure du 
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possible, d’acceder au condenseur pour eviter son usure rapide. C’est 
le role du separateur. On utilise tres souvent pour cela des separateurs 
centrifuges (cyclones, figure 13.12). 



Vapeur 

1 




♦ 



Liquide 

Figure 13.12 - Separateur centrifuge 
pour differents types d'evaporateurs. 



La vitesse des buees a la tubulure d’entree des cyclones doit etre telle 
que le produit masse specifique (kg/m 3 ) par vitesse au carre (m/s) 2 soit egal 
ou superieur a 300. 

On determine la section des separateurs par la vitesse admissible de la 
vapeur dans la zone au-dessus de la surface de separation. Cette vitesse doit 
etre superieure a la vitesse limite de chute de la plus petite gouttelette. 
Elle est donnee par expression empirique : 



w = 



C 



- n -,V2 



Pr_£V 
. P„ J 



(13.33) 



ou la constante C (constante de Souders-Brown) varie de 0,03 a 0,105 m/s. 
La vitesse de vapeur dans la tubulure d’entree a une grande influence sur 
l’emission de gouttes. 
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L’ experience donne de bons resultats avec la relation : 

w tub /w> [5 GOOD p„] 1/2 (13.34) 

avec D le diametre du separateur (en m). 

La hauteur du separateur au-dessus de la zone de separation est genera- 
lement comprise entre D et 1,5 D, alors que la hauteur au-dessous du 
niveau de liquide depend de la quantite de solution que Ton desire y 
maintenir. La qualite de la vapeur peut etre amelioree par des dispositifs 
congus pour agglomerer les particules liquides et favoriser leur chute en 
augmentant leur masse. La figure 13.13 montre le dispositif le plus cou- 
rant, utilise pour son efficacite et sa faible perte de charge : le deveskuleur 
a matelas (fils metalliques tricotes de 0,1 a 0,15 m d’epaisseur). 

Vapeur 



I 




Figure 13.13 - Dispositifs 
de separation de gouttes. 



La vitesse se calcule avec les memes formules, mais la constante C = 0,1. 
Le devesiculeur doit etre place, dans la plupart des cas, au-dessus de la 
sortie de l’evaporateur. Les gouttes s’agglomerent sur les fils et s’en deta- 
chent des que la pesanteur compense les forces capillaires. 

13.6.3 Evacuation des gaz incondensables 

Cette evacuation ne pose de problemes que lorsque le condenseur est 
sous vide. On groupe sous le terme air tous les gaz incondensables se 
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trouvant au sein de la vapeur. La quantite d’air a extraire est la somme de 
Fair dissous dans l’eau de condensation, de Fair se trouvant dans la vapeur 
de chauffage (s’il n’est pas purge separement), de Fair dissous dans la 
solution et de Fair entrant par les fuites. 

On utilise pour F evacuation des gaz incondensables des pompes ou des 
ejectairs pour extraction d’air. Parmi les pompes, plus economes en ener- 
gie mais assez couteuses en entretien, on prefere les pompes a anneaux 
liquides. Les ejectairs, qui utilisent Fenergie de detente de la vapeur, sont 
utilises pour les vides eleves. II faut souligner que le vide n’est pas assure 
par le dispositif d’extraction des gaz incondensables; celui-ci ne fait 
qu’extraire Fair sous le vide regnant dans le condenseur. 

13.6.4 Phenomene de moussage 

II est admis qu’une solution contenant une impurete qui abaisse la pres- 
sion de vapeur par rapport a celle du solvant pur a tendance a produire 
une mousse stable si l’on degaze ou si l’on fait bouillir cette solution. 
L’evaporateur est done l’appareil ideal pour provoquer la formation de 
mousses persistantes (moussage). Dans le processus d’evaporation, il est 
indispensable de veiller a ce que la vapeur separee entraine avec elle le 
moins de liquide possible. Si le liquide traite mousse, la vapeur separee 
se presente sous forme de bulles discontinues enfermees dans une pelli- 
cule de liquide. Ces bulles, tres legeres, sont entrainees et la quantite de 
liquide qui accompagne ainsi la vapeur peut etre si importante qu’elle 
rende l’evaporateur inapte au service demande. 

La mousse est detruite si la pellicule constituant l’enveloppe des bulles 
est soumise a une contrainte superieure a sa limite elastique. Les moyens 
de combattre le phenomene de moussage peuvent etre repartis en trois 
methodes : 

- mecanique : tout choc mecanique (brise-mousses, pulverisation, arro- 
sage, ondes soniques, effet de vitesse) applique a une bulle peut en 
provoquer la rupture si la contrainte qui en resulte est suffisante ; 

- thermique : la surchauffe de la couche de mousse par un serpentin de 
vapeur, qui se trouve au-dessus du niveau de liquide, conduit a Fecla- 
tement de la bulle 
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- chimique : l’utilisation des agents antimousse (produits tensioactifs), 
quand ils sont adaptes, peuvent avoir une action rapide et durable sur 
la production de mousse. 
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14.1 Generates 

Au sens general du terme, la cristallisation est le changement d’etat dans un 
milieu liquide (substance fondue ou solution) ou gazeux (vapeur) qui 
conduit a la formation d’une phase solide cristalline, caracterisee par une 
structure geometrique reguliere. 

Cette transformation peut se realiser naturellement ou peut etre provo- 
quee. Dans le cas d’une substance fondue ou d’une vapeur, les cristaux 
sont obtenus par refroidissement, tandis que s’il s’agit d’une solution, on 
peut obtenir et separer les cristaux soit par evaporation du solvant, soit 
en utilisant la variation de solubilite avec la temperature, soit encore par 
addition d’autres solutes adequats qui favorisent la formation d’un com- 
posant. Dans tous les cas, le changement d’etat est non seulement un 
transfert de masse mais aussi un transfert d’energie puisque l’on passe 
d’un etat desordonne d’energie libre elevee a un etat ordonne d’energie 
libre plus faible. 

La cristallisation est une operation de separation et de purification, parmi 
les plus efficaces utilisees dans l’industrie chimique. Elle est egalement 
effectuee dans le but de separer une impurete se trouvant dans un solide 
ou compose intermediate (precipitation de l’hydrogenocarbonate de 
sodium pour fabriquer le carbonate, precipitation du sulfate de calcium 
dans les precedes de fabrication d’acide phosphorique, etc.). La cristalli- 
sation a partir d’une solution devient de plus en plus une operation 
reconnue de mise en forme car la maitrise de la distribution des tailles 
des particules et des formes exterieures des cristaux est a l’heure actuelle 
un argument commercial dont l'importance se rapproche de celle des 
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criteres de purete a maintenir evidemment a un tres haut niveau. C’est 
done l’operation inverse de l’extraction et sa vitesse est limitee par deux 
phenomenes lies au transfert de matiere : 

- La vitesse de formation des « germes », petits cristaux qui peuvent faci- 
lement se dissoudre du fait de leur grande surface specifique. Cette vitesse 
peut etre notablement accrue par l’utilisation de hautes temperatures, 
d’une agitation vigoureuse ou d’une vitesse de refroidissement elevee. 

- La vitesse de croissance des cristaux, liee a la difference de concentra- 
tion existant entre la surface du solide et la solution. 

On distingue trois types de cristallisation, suivant que celle-ci se deroule : 

- en phase gazeuse, 

- en bain fondu, 

- en solution. 

■ En phase gazeuse 

Ne concernant que quelques produits (les chlorures d’aluminium et de 
zirconium ou encore l’anhydride phtalique), la cristallisation a partir de 
la phase vapeur a une application industrielle reduite. 

■ En bain fondu 

La cristallisation a partir d’une matiere fondue permet la preparation 
d’agregats cristallins ou de monocristaux particuliers qui offrent des pro- 
prietes determinees (metaux, alliages de certains oxydes metalliques a 
impuretes fixees a l’avance, comme c’est le cas des pierres precieuses). 
Elle permet egalement la separation des composants d’un melange, afin 
de l’obtenir a l’etat pur. Le processus de purification mis en oeuvre dans 
le cas de la cristallisation d’un bain fondu depend egalement des trans- 
ferts repetes et selectifs entre phases liquides et solides; les differentes 
matieres presentes peuvent avoir des points de fusion tres proches ou 
meme identiques. Ce type de cristallisation est essentiellement mis en 
pratique pour la separation de substances organiques. Ses applications 
vont de la separation des isomeres, e’est-a-dire la separation de matieres 
caracterisees par la meme formule brute mais par des proprietes chimiques 
et physiques differentes, jusqu’a l’isolation de substances chimiques 
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hydrocarbonees, ou encore l’obtention d’acides carboxyliques purs, et a 
la purification de monomeres. 

La plus grande partie des matieres industrielles issues de la cristallisation 
est obtenue par fusion. Les solvants ne doivent etre ajoutes que lorsque 
la viscosite de la masse fondue est trop elevee ou lorsque la temperature 
de dissolution est trop basse, le risque d’une modification de la structure 
cristalline etant possible. 

■ En solution 

Si la substance de depart est une solution ou des eaux meres obtenues 
dans d’autres processus, la cristallisation permet alors l’obtention d’un solute 
sous forme de cristal bien forme, et tres souvent la separation des com- 
posants de la solution. La formation de particules solides de taille 
variable fait que la cristallisation a partir d’une solution devient aussi une 
operation reconnue de mise en forme. 

14.2 Theorie de la cristallisation 

Les parametres de base dans la cristallisation sont la concentration et la 
sursaturation. 

14.2.1 Concentration 

Le solide dissous au contact d’une phase liquide constitue le solute. Pour 
une temperature donnee, un solvant (phase liquide) ne peut dissoudre 
qu’une certaine quantite de solide; exprimee en masse ou nombre de 
moles, cette quantite correspond a la concentration maximale. On dit que la 
solution est saturee. La masse maximale de solide qui peut se dissoudre 
dans 100 g de solvant designe la solubilite. 

Un systeme solide-liquide est completement defini par la concentration, 
la temperature et la pression. A pression constante, l’etat d’equilibre est 
determine par la valeur de l’une des deux autres variables (concentration 
ou temperature). 

La dependance de la solubilite vis-a-vis de la temperature est illustree 
par la courbe de solubilite qui partage le graphe en deux domaines 
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(figure 14.1). A droite de la courbe on a le domaine des solutions non 
saturees ; a gauche, se trouve le domaine des solutions saturees en equi- 
libre avec un exces de solide. On constate que la courbe de solubilite 
caracterise ainsi I’etat de saturation d’une solution. 




Figure 14.1 - Concentration d'un solute 
dans un solvant, en fonction de la temperature. 



Le phenomene de dissolution est accompagne par un transfert thermique ; 
la solubilite est appelee normale lorsqu’elle augmente avec la temperature 
et inversee lorsqu’elle diminue. 

La forme de la courbe de solubilite d’une substance permet de faire le 
choix de la methode de cristallisation a utiliser. 



14.2.2 Sursaturation 

Afin d’obtenir le produit cristallise, on doit assurer les conditions pour 
que la concentration du solute dans la solution soit plus grande que la 
solubilite, par consequent faire apparaitre le phenomene de sursaturation. 
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En defmissant la sursaturation par le rapport p = C/C s (dans l’industrie 
on utilise plus souvent la difference C - C s ), on exprime la force motrice 
du processus par l’equation : 

Ap, = kT K \n(C/C s ) (14.1) 

avec Ap la difference de potentiel chimique dans les phases sursaturee et 
saturee, en J/mol, k la constante de Boltzmann (1,38 x 1(T 23 J/K), C la 
concentration de la solution avant cristallisation, C s la concentration a 
saturation (solubilite). 

Deux phases sont primordiales dans 1’apparition du solide par cristallisa- 
tion, a savoir : 

- la nucleation ou germination, qui concerne la formation de germes (nais- 
sance des cristaux), 

- la croissance, relatif a la formation et au developpement des cristaux. 

La nucleation peut etre pritnaire lorsque 1’apparition des germes se fait 
dans un milieu ou il n’existe encore aucun cristal, ou secondaire , lorsque 
la solution contient deja un certain nombre de germes (a partir de parti- 
cules solides preexistantes : poussieres, verre, etc.) et quand se declenche 
une nouvelle vague de nucleation. 

La nucleation primaire est dite spontanee (homogene) si les germes se forment 
a l’interieur de la solution, ou provoquee ( heterogene ) quand, au contraire, 
ils apparaissent au contact des parois, de l’agitation. La nucleation secon- 
daire, qui n’existe qu’en solution, a lieu a tres faible saturation et peut se 
produire par : 

- ensemencement, lorsque les cristaux introduits dans la solution contien- 
nent des microcristaux colies a leur surface, 

- brisure des cristaux, suite a l’agitation de la pulpe. 

La vitesse de grossissement des cristaux depend du degre de sursaturation, 
de la vitesse d’evaporation du solvant, de la vitesse de refroidissement. 
Maitrisant la vitesse de production de nouveaux cristaux et le grossissement 
des cristaux existants, il est possible d’etabbr les conditions d’obtention 
du maximum de cristaux d’une taille voulue. 

Une vitesse de refroidissement lente donne lieu a une nucleation reduite, 
c’est-a-dire a la formation d’un petit nombre de germes qui produisent 
ulterieurement de gros cristaux; au contraire, un refroidissement rapide 
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entraine une nucleation abondante suivie de la formation de cristaux 
petits et nombreux. 

La courbe ab (figure 14.1) represente I’etat de saturation ou le maximum 
de concentration d’un solute dans un solvant. En chaque point au-des- 
sous de cette courbe on a un systeme homogene qui forme une solution 
en etat de non-saturation. La zone situee entre les courbes ab et cd est la 
region de sursaturation. Elle represente les systemes heterogenes de 
solutions saturees en equilibre avec un exces de solide. Un systeme 
represente par un point de la zone la plus proche de la courbe de solubi- 
lite est en equilibre metastable qui signifie qu’en absence de germe, il ne 
peut pas cristalliser, mais la presence d’un seul germe suffit a provoquer 
la germination et par consequent la formation et le developpement de 
cristaux. Si la concentration s’eleve au-dessus de la courbe cd, on penetre 
dans une zone de nucleation dite labile ou la cristallisation spontanee 
peut avoir lieu. Cette region peut etre atteinte par plusieurs methodes : 

- la solution, au point 1, est refroidie a concentration constante jusqu’au 
point 2; le solvant est elimine de maniere isothermique jusqu’a ce que 
le point 3 soit atteint; 

- evaporation adiabatique du solvant, en suivant par exemple le chemin 
la 4. 

Dans l’industrie, toutes ces methodes sont utilisees de maniere courante. 
La demarcation entre les deux regions, labile et metastable, est difficile a 
preciser, car la nucleation depend de plusieurs facteurs (agitation, vibra- 
tions, presence de poussieres). 

Par ailleurs, la largeur de cette zone est influencee aussi par la tempera- 
ture et par l’agitation. 

Lorsque le solide forme avec le solvant des combinaisons definies, la 
courbe de solubilite presente certaines particularites ; elle sera composee 
de plusieurs segments dont chacun correspond a un compose deter- 
mine, substance anhydre ou solvatee. 

Apres avoir depasse la taille critique, le germe se met a croitre aussi long- 
temps que la solution est sursaturee. Generalement, le cristal est limite 
par des faces planes, qui poussent par l’extension laterale de couches, soit 
par un mecanisme de croissance par germination bidimensionnelle, soit par 
un mecanisme de croissance par dislocation. Le premier concerne les cris- 
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taux parfaits, le second celui des cristaux qui presentent une dislocation vis 
(generee par un cisaillement le long d’une ligne de dislocation dans une 
partie limitee du cristal). 

14.3 Techniques de cristallisation 

14.3.1 Cristallisation simple 

Dans le cas d’un systeme a deux constituants, le solute et le solvant (on 
neglige les impuretes eventuellement presentes), la cristallisation est dite 
simple si elle a pour but la recuperation du solute. 

Le but de toute operation de cristallisation etant de provoquer une sur- 
saturation, on dispose des plusieurs methodes pour obtenir la cristallisa- 
tion a partir d’une solution saturee fonction de 1’ allure de la courbe de 
solubilite : 

- par refroidissement de la solution avec une evaporation negligeable ; 

- par evaporation du solvant avec peu ou sans refroidissement ; 

- par la combinaison du refroidissement et de l’evaporation ; 

- par l'addition d’une tierce substance soluble (solvant) ; 

- par reaction chimique entre deux corps solubles qui forme une subs- 
tance insoluble (precipitation). 

Dans les appareils industriels, il est courant de combiner evaporation et 
refroidissement ; en evaporant sous vide tout ou partie du solvant, on 
refroidit la solution tout en la concentrant. Le solide est alors separe par 
filtration ou sedimentation, et la solution restante, appelee solution mere 
peut alors etre recyclee. 

Le choix d'un procede de cristallisation adapte au probleme a resoudre 
depend de certains facteurs tels que : 

- la production de cristaux ; pour un tonnage superieur a 10 t/jour on 
choisit un fonctionnement en continu ; 

- failure de la courbe de solubilite ; 

- la taille et la forme des cristaux desires. 

- problemes d’encrassement ; 

- investissement et problemes de securite. 
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Des productions inferieures a 10 t/jour ne paraissent pas adaptees a des 
operations continues car la petite taille des installations est un facteur de 
mauvais fonctionnement des cristallisoirs continus (problemes de bou- 
chage, d’encrassement, de sedimentation des cristaux dans les tuyaute- 
ries, etc.). II vaut mieux mettre en oeuvre dans ce cas des operations 
discontinues programmees, certes plus difficiles a maitriser et necessi- 
tant plus de personnel. II en resulte par contre une plus grande souplesse 
d’exploitation car l’installation continue necessite a chaque arret un net- 
toyage complet pour eviter les depots par sedimentation qui entraine- 
raient inevitablement des bouchages. 

Dans la cristallisation en continu il existe deux methodes pour la mise 
en contact de la solution sursaturee et des cristaux en suspension ou 
magma : 

- produire la sursaturation dans une partie de 1’appareil, sans presence 
de solide, et ensuite faire transporter la solution dans une autre partie 
de l’appareil ou ont lieu la germination et la croissance des cristaux 
(figure 14.2 a) ; 

— faire circuler toute la quantite de solution et magma par la zone ou la 
sursaturation a lieu (figure 14.2 b). 
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L’alimentation en solution a cristalliser (point 2) et la solution saturee 
emergee du contact avec les cristaux (point 1) donnent le melange 3, soit 
par evaporation du solvant, soit par refroidissement, soit encore par la 
chute de pression (vide). Du point 3 au point 4 il y a sursaturation, alors 
que la cristallisation proprement dite suit le segment 4—1. 

La difference entre les deux methodes reside dans la vitesse avec laquelle se 
produit la sursaturation et, comme on peut le remarquer sur la figure 14.2 b, 
un surplus de chauffage afin d’assurer la dissolution de tout le solide, 
etape 3-5, pour la cristallisation du magma en circulation. 

Pour les produits dont la solubilite croit fortement avec la temperature, 
on cherche a obtenir la sursaturation par le refroidissement d’une solution 
saturee chaude. 

II existe deux moyens pour assurer le refroidissement : 

- le refroidissement direct ou par echange thermique ; methode utilisee 
lorsque la variation de solubilite varie beaucoup avec l’ecart de tempe- 
rature, temperature ambiante - temperature de vaporisation du solvant 
a la pression atmospherique ; 

- le refroidissement par evaporation de solvant ; sous vide, 1’evaporation 
d’une partie du solvant provoque une baisse de temperature 

Si la solubilite des corps augmente peu avec la temperature (systeme 
NaCl - eau) la sursaturation est atteinte par la concentration de la solution 
suite a l’evaporation du solvant. La chaleur necessaire a l’evaporation est 
apportee par un echangeur thermique place soit a l’interieur de l’appareil, 
soit sur une boucle de recirculation. 

La methode qui utilise la diminution de la solubilite du solute par 
l’introducdon d’une substance tres soluble convient a quelques cas 
particuliers tels la precipitation des savons au moyen de chlorure de Na. 
II faut remarquer que cette addition ne provoque pas une reaction 
chimique (par exemple l’addition d’ethanol dans une solution aqueuse 
de chlorure de sodium provoque sa cristallisation). 

Quand la solubilite ne varie pas suffisamment, il faut proceder a [’evapo- 
ration du solvant en jouant alors sur la concentration du solute pour le 
faire cristalliser. Le cristallisoir fonctionne alors de fagon isotherme, 
eventuellement sous vide pour abaisser le niveau thermique de l’energie 
consommee. Ce procede est tres energivore en particulier si le solvant 
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est de l’eau. Une variante consiste a effectuer un relargage par ajout d’un 
solvant miscible a la solution, de maniere a ce que le solute soit moins 
soluble dans le melange. 

II convient dans chaque cas de ne pas separer le cristallisoir de son 
contexte et d’inclure dans le choix du precede l’operation de filtration 
ainsi que les operations de traitement en aval (sechage, traitement des 
solvants, etc.). Le choix optimal est toujours un choix global sur 
Tensemble des appareils composant la chaine de traitement du solide. 

14.3.2 Cristallisation fractionnee 

On entend par cristallisation fractionnee (ou purifiante) les precedes mis en 
ceuvre pour cristalliser progressivement des composants ou des fractions a 
partir de milieux fondus jusqu’a obtention du degre de purete souhaite. 
L’ etude de la cristallisation a partir de milieux fondus se base sur le dia- 
gramme temperature - composition de phases liquide - solide. Soit le 
liquide fondu de composition m (Figure 14.3). Quand on refroidit ce 
milieu jusqu’en n, il arrive dans le domaine L+A. Le solide A, presque 



CD 




E 



Solide (A + B) 



■■ Titre molaire 



Figure 14.3 - Diagramme d'equilibre liquide-solide du melange binaire. 
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pur, cristallise progressivement de la solution et le liquide restant s’enri- 
chit en B. 

La separation des cristaux obtenus et leur lavage conduisent a un produit 
d’excellente purete chimique, comme les cristaux resultes a partir d’une 
solution. 

Industriellement, les trois precedes suivants sont utilises selon les carac- 
teristiques du produit, la capacite de l’installation et le degre de purete 
requis. 

■ Cristallisation par refroidissement sur paroi radee 

Ce precede est mis en oeuvre pour les produits dont la charge est 
decomposee a la temperature de fusion ou bien lorsque la separation de 
phases par la gravite est impossible en raison d’une viscosite trop elevee. 
On introduira alors un solvant. La cristallisation par refroidissement sur 
paroi raclee est plus particulierement congue pour les applications exi- 
geant une forme de cristal ou une granulometrie precise ou lorsqu’il est 
necessaire d’ameliorer la separation en introduisant un solvant. 

■ Cristallisation statique 

Ce precede de separation simple et largement eprouve consiste a plon- 
ger dans la masse fondue des elements refrigerants le long desquels 
intervient la croissance des cristaux. Ensuite, intervient la fusion partielle 
ou le ressuage, ce qui permet que les impuretes fondent et s’ecoulent des 
cristaux purs. Finalement, la temperature est elevee pour provoquer la 
fusion de la couche cristalline. 

■ Cristallisation en film tombant 

Le cristallisoir comprend un systeme compose de tubes verticaux a 
l’interieur desquels s’ecoule le film tombant du produit a traiter alors 
que leur paroi externe est parcourue par un film caloporteur. Grace a un 
suivi controle des temperatures, les cristaux croissent sur la paroi des 
tubes, la quantite de masse fondue dans le bac collecteur diminuant pro- 
portionnellement. Lorsqu’un niveau predetermine est atteint, le proces- 
sus de cristallisation est interrompu. Interviennent alors la fusion 
partielle, puis la fusion totale. La masse residuelle, la fraction partielle et 
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les cristaux fondus sont pompes dans des bacs separes. Ensuite, la purifi- 
cation est repetee jusqu’a obtention du degre de purete requis. 

A partir de milieux fondus, on utilise deux techniques : la cristallisation 
en suspension et la cristallisation en couche sur paroi froide. 

Dans le procede de cristallisation traditionnelle, egalement appelee cris- 
tallisation en suspension, les cristaux croissent sous forme de suspen- 
sion, a partir d’une solution sursaturee ou la masse fondue. 

Dans le cas de la cristallisation par couche, les cristaux se developpent a 
partir de la masse fondue et leur croissance s’opere au niveau de la paroi 
refroidie. La chaleur de cristallisation est continuellement evacuee au 
travers de la couche cristalline deposee. Les cristaux sont de ce fait plus 
froids que la phase liquide. La force active (motrice) est le gradient de 
temperature resulte suite au refroidissement echelonnee. 

Si plusieurs solutes se trouvent en proportion notable dans la meme 
solution, on peut, par cristallisations successives separer les constituants 
dans les fractions solides ou liquides. On opere par differences de solu- 
bilite (procede employe dans les mines de potasse) ou par difference de 
vitesse de cristallisation (dans un melange de deux sels en solution dans 
l’eau, l’un des sels peut rester en solution sursaturee tant qu’il n’y a pas 
d’amorce, tandis que l’autre sel precipite). 

14.3.3 Cryoconcentration 

La cryoconcentration est un cas tres particulier de la cristallisation. II s’agit 
en effet de cristalliser par refroidissement le produit qui est normale- 
ment considere comme etant le solvant. Ce procede a fait naitre de 
grands espoirs pour le dessalement de l’eau de mer et on a cru un temps 
que le fait que la chaleur de fusion de l’eau qui n’est que de 334 J/kg 
serait un avantage determinant au regard des 2 260 J/kg necessaires a la 
vaporisation. En fait, le procede s’est heurte a tous les problemes techno- 
logiques de la congelation et de la manipulation des melanges liquide- 
solide. La cristallisation de 1’eau a des vitesses industriellement accep- 
tables conduit a la formation de neige plutot que de cristaux, ce qui rend 
la separation fort aleatoire. Par ailleurs les procedes d’evaporation ont pu 
facilement reduire leur consommation d’energie par l’utilisation du 
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multiple effet ou de la compression mecanique de vapeur. La cryocon- 
centration garde cependant des adeptes pour la concentration de pro- 
duits fragiles comme certains jus de fruits. II n’y a aucune alteration due 
a la chaleur mais on a toujours une perte d’arome lors de la separation du 
solide et du liquide. Par ailleurs, les pertes en liquide sont d’autant plus 
importantes que les cristaux sont mal formes. Pour les fruits a pulpe, il 
est indispensable de separer celle-ci avant concentration sous peine de la 
voir perdue dans la glace. 

14.4 Bilan thermique et de matiere 

14.4.1 Transfert thermique 

Le dimensionnement et l’exploitation optimale d'un cristallisateur implique 
la connaissance des bilans matieres et thermiques. 

Les techniques de cristallisation par refroidissement ou par evaporation 
impliquent d’apporter ou d’eliminer de la chaleur. Assez souvent, ce 
transfert d’energie thermique peut representer un element ayant une 
influence directe sur la productivite du cristallisoir. 

Dans le cas d’un refroidissement, le flux thermique transfere dans l’appa- 
reil s’ecrit : 

Q = kS(T 2 - Tj) (14.2) 

avec : 




a 2 \ a. 



et ou k est le coefficient d’echange thermique global; 5 la surface 
d’echange; T 2 j la temperature du fluide thermique, respectivement du 
milieu de cristallisation; cq 2 le coefficient de transfert thermique par 
convection entre le fluide thermique et la paroi, respectivement entre la 
paroi et le milieu en cours de cristallisation; X p la conductivity de la paroi. 
Pour un recipient agite, le coefficient a 2 est lie a l’agitation par l’inter- 
mediaire de correlations du type : 

Nu = a 2 D/X = CRe 2 ' 3 Pr l/3 (14.4) 
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dans lesquelles Nu est le nombre de Nusselt; Re = p Nd ag 2 /\i le nombre 
de Reynolds; Pr = c p \xfk le nombre de Prandtl; D le diametre de 
l’appareil; d ag le diametre du mobile d’agitation; N la vitesse de rotation du 
mobile, X la conductivity thermique de la suspension; p la masse volu- 
mique de la solution; c la capacite thermique massique de la solution; p la 
viscosite dynamique de la solution. 

Le coefficient C depend de la forme de l’agitateur et de la geometrie d’en- 
semble du systeme. 



14.4.2 Transfert de matiere 



Le transfert de matiere du solute vers le cristal determine la vitesse de 
croissance des cristaux. 

Le calcul du coefficient de transfert de matiere se fait a l’aide des 
correlations ; une d’elles est donnee par Levins et Glastcmbur )’ : 



Sh = 2,0 + 0,47 



L 4/3 B l/y,62 0,17 



Sc 



0.36 



(14.5) 



avec Sh = k m L/ < 3) le nombre de Sherwood ; Sc = v/2) le nombre de Schmidt; 
L une longueur caracteristique en rapport avec la taille des cristaux (en m) ; 
SI) le coefficient de diffusion moleculaire du solute (en m 2 /s); E la puis- 
sance mecanique d’agitation par unite de masse (en W/kg) ; v la viscosite 
cinematique de la suspension. 

Etant donne que l’agitation ameliore le transfert de matiere, le dimension- 
nement des agitateurs des cristallisoirs doit tenir compte des pheno- 
menes cinetiques se produisant dans l’appareil (nucleation, agglomeration 
et brisure des particules). 



14.4.3 Bilan thermique et de matiere 

Afin de calculer la quantite de cristaux resultes lors d’une cristallisation 
simple en continu, on doit ecrire pour l’operation le bilan global en matiere. 
Les differents flux thermiques et de matiere pour le cristallisoir en continu 
sont illustres sur la figure 14.4. 

F G s G„ (14.6) 
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Alimentation 



Condensat Solvant F(T-C f ) 




Soutiraqe 

Solvant (G s -6„)(1 -C/) 

Solute (G s -G cr )C/ 

Cristaux G 

cr 

Figure 14.4 - Bilan thermique et de matiere 
pour un cristalliseur en continu parfaitement agite. 

En supposant que le solide forme est pur et que la solution est en equi- 
libre a la fin de l’operation, ce qui est generalement le cas, le bilan de 
solute nous donne : 



FC P G cr (F G s G„)C: (14.7) 



avec G cr le debit massique de cristaux; C* la concentration a la tempera- 
ture T s de soutirage, C F la concentration de la solution a la temperature T P . 
En explicitant G cr , on en deduit : 



G r 



F(C c -C*) + G„C* 

0 -c*) 



(14.8) 
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Pour le cristalliseur en discontinu, la quantite de cristaux secs resulte de 
la relation : 



m e (C F -C s ) + m p C s 

* 

1 -C, 



(14.9) 



oil m e est la masse totale de solution chargee dans l’appareil a la tempe- 
rature T e . 

Une equation de bilan thermique permet d’estimer les surfaces d’echange 
a prevoir : 

Q = Fc p (T s - T p ) + Q„ Ah„ - Q cr q cr (14. 10) 

Avec Q le flux thermique echange par l’appareil avec l’exterieur; c p la 
chaleur specifique de la solution initiale; A h v l’enthalpie de vaporisation; 
q cr la chaleur latente de cristallisation. 

Dans le cas d’une evaporation isotherme, T e = T s et l’equation (14.10) 
devient : 

Q = Qv^K - Q a .q a (14.11) 

Si [’evaporation a lieu par refroidissement isotherme sans evaporation, 
Q„ = 0 et on obtient : 

Q = Pc p (T s - T F ) - Q cr q cr (14.12) 

Si le refroidissement se fait par evaporation sans echange thermique, 
Q = 0, et la relation (14.10) s’ecrit : 

Fc p (T s - T F ) + Q„A - Q cAa . = 0 (14.13) 

Dans un cristalliseur fonctionnant en discontinu, la quantite de chaleur 
degagee a la cristallisation sans evaporation de solvant, se determine a 
partir de l’equation de bilan du cristaliseur : 

Q = m e c p dT/dt + m a q cr (14.14) 

ou m e est la masse de la solution initiale, dT/dt la variation de la tempera- 
ture de la solution au moment t, m a la quantite de cristaux formes, q cr la 
chaleur latente de cristallisation. 
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14.5 Appareillage de la cristallisation 

Tout projet d’une installation de cristallisation en vue d’obtenir certains 
criteres de qualite, doit considerer plus particulierement deux points : 

- d’une part, les proprietes de la solution ou de la matiere a traiter, 

- d’autre part, les exigences concernant le produit final (les facies, la 
purete, la solidite, la taille, etc.). 

La complexity des precedes de cristallisation rend difficile une classifica- 
tion des equipements utilises. Le fonctionnement des cristalliseurs peut 
etre discontinu, semi-continu (production inferieure a 2 t/jour) ou continu 
(adopte si Ton cherche a obtenir de gros cristaux, uniformes, de purete 
maximale). Excepte le mode de fonctionnement, on parle aussi de : 

- cristalliseurs par refroidissement, 

- cristalliseurs par evaporation, 

- cristalliseurs fonctionnant sous vide, 

- cristalliseurs fonctionnant en milieu fondu. 

■ Cristalliseurs par refroidissement 

Les cristalliseurs ou la sursaturation est obtenue par refroidissement sans 
evaporation (par contact direct) sont des reservoirs (cuves) en acier que 
l’on remplit de la solution chaude saturee. Les noyaux se forment sans 




Figure 14.5 - Cristalliseur a refroidissement par contact direct. 
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amorce et se deposent sur les parois et sur le fond du recipient; ils croissent 
tres lentement et donnent de gros cristaux. Les eaux meres sont vidangees 
et les cristaux brises a la main, puis tamises. C’est un procede tres per- 
formant pour refroidir des solutions aqueuses (figure 14.5). 

La cristallisation peut etre acceleree si Ton plonge dans la solution des 
serpentins de refroidissement. Les cristaux se deposent alors sur ces ele- 
ments; ils sont plus petits mais plus purs que dans le procede par refroi- 
dissement naturel. En ce qui concerne le refroidissement, la double 
enveloppe est preferee aux serpentins car les cristaux qui se forment a 
partir de premiers germes incrustent la surface et reduisent tres vite le 
transfert thermique. 

Remarque 

Si le gradient de temperature dans la masse au voisinage de la paroi est trop 
eleve (eau de refroidissement trop troide), les parois du cristalliseur se recou- 
vrent d’une couche de cristaux plus ou moins dure (blindage), qu'il faudra 
gratter a la fin, et qui freine beaucoup le refroidissement ulterieur en dimi- 
nuant le coefficient de transfert thermique. 

On ameliore encore le rendement en utilisant non seulement un refroi- 
dissement par eau, mais aussi une agitation. Parmi les fonctions de l’agi- 
tation, on cite : maintien des cristaux en suspension homogene, transfert 
thermique et de matiere vers la particule en cours de croissance, brisure 
des particules en suspension, etc. L’agitation doit etre conduite de fagon 
a reduire au maximum les incrustations et il faut quelquefois recourir a 
des racleurs. Pour autant que la production s’y prete et afin de reduire 
l’encombrement des appareils, on peut utiliser la cristallisation en continu 
dont le cristalliseur tubulaire a double enveloppe (paroi) constitue 1’ element 
central de l’installation. Dans le tube interieur circule, a contre courant, 
la solution a cristalliser, alors que le refrigerant passe entre les tubes. 
Une vis transporteuse, a l’interieur des tubes internes, racle les fins cris- 
taux. Ces appareils sont utilises pour la cristallisation des graisses vege- 
tales, du para-dichlorobenzene, etc. 

La cuve a double paroi de forme cylindrique et section elliptique ouverte 
( Wulff-Bock ) ou cristalliseur oscillant permet d’obtenir des cristaux uni- 
formes de grandes dimensions. Montee sur de roulements la cuve est 
soumise a un mouvement d’oscillation qui realise l’agitation. A l’inte- 
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rieur, on dispose souvent des cloisons transversales qui contraignent la 
solution a suivre un parcours sinueux. En general prevu d’une double 
paroi, l’appareil est refrigere par l’eau. En reglant les oscillations et la 
temperature, on peut controler le nombre des cristaux et leur vitesse de 
croissance. Ce type de cristalliseur est utilise pour le thiosulfate de Na, le 
sulfite de Na 7H 2 0. 

■ Cristalliseurs par evaporation 

La cristallisation par concentration se pratique pour des produits dont la 
solubilite ne varie pas beaucoup avec la temperature (chlorure de sodium, 
sulfate de sodium anhydre), ou lorsque, a froid, la concentration resi- 
duelle est trop importante pour une bonne rentabilite de l’installation. 
Les cristalliseurs par evaporation sont des evaporateurs a tubes courts 
avec agitation ou a tubes verticaux a circulation forcee. Les cristaux qui 
apparaissent restent en suspension dans leurs eaux - meres et sont 




Figure 14.6 - Cristalliseur operant par evaporation avec circulation du magma. 
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envoyes d’une maniere continue vers l’appareil de separation (filtre ou 
essoreuse). Les eaux - meres sont dirigees vers l’evaporateur. 

La figure 14.6 illustre le schema d’un cristalliseur a circulation de magma. 

■ Cristalliseurs sous vide 

Les cristalliseurs sous vide travaillent sans echange de chaleur avec l’exte- 
rieur, la chaleur apportee par la solution et celle degagee par la cristallisa- 
tion servant a evaporer le solvant et, ainsi, provoquer la sursaturation. 
Le vide s’obtient, le plus souvent, a l’aide d’ejecteurs a jet de vapeur qui 
peuvent facilement maintenir, meme dans des grands appareils, une pres- 
sion de 1 a 2 mm Hg. 

Le fonctionnement discontinu est alimente avec une solution chaude, 
un peu au-dessous du point de saturation, qui est refroidie lentement. 
La chute de pression dans le recipient provoque l’evaporation du solvant 
et la diminution de la temperature de la solution. 

Pour le fonctionnement en continu, l’operation se deroule a pression et 
temperature constante, tandis que la solution chaude est, au contraire, 
legerement sursaturee. II y a done evaporation, refroidissement, cristalli- 
sation. Une installation de cristallisation en continu (Oslo) est constitute 
par deux parties distinctes de fagon a realiser separement la sursaturation 
et la cristallisation. Le melange d’alimentation, forme par la solution 
concentree chaude additionnee d’une fraction importante d’eaux meres, 
est dirige, a l’aide d’une pompe, dans la chambre de vaporisation reliee 
aux dispositifs de condensation et de vide. La solution sursaturee est 
dirigee vers la cuve de cristallisation ou se trouvent des cristaux grossis- 
sant dans leurs eaux - meres. 

A leur sortie du cristalliseur, les dimensions des cristaux sont tres diffe- 
rentes. Une operation de criblage permettra de les classer par categories de 
taille et d’eliminer des particules trop fines ou trop grosses. On emploie 
souvent le coefficient de variation C v , pour caracteriser la distribution 
des dimensions des particules (en %). 

■ Cristalliseurs de milieux fondus 

L’appareillage est tres different de celui developpe pour la cristallisation a 
partir de solutions, puisque, en fin de cristallisation, il n’y a plus de 
phase liquide. On se rapproche done de l’evaporation a sec. 
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La cristallisation a partir de milieux fondus s’applique a deux types de 

melange : 

- les melanges impurs ; 

- les melanges deja purs a plus de 90 %, que 1’on souhaite obtenir a un 
haut degre de purete, superieur a 99,9 %. 

La production industrielle a gros tonnage utilise deux techniques : 

- en discontinu : procede a fluide stagnant et procede a fluide en mou- 
vement (ecoulement) ; 

- en continu : procede a milieu fondu en mouvement et procede a cris- 
tallisation en suspension (colonnes). 

Parmi les precedes industriels, on cite pour exemple : 

- le procede Proabd a cristallisation en couche, avec un fonctionnement en 
discontinu a partir d’un milieu fondu stagnant; 

- le procede MWB de Sulzer (figure 14.7) qui permet la purification par 
cristallisation en couche sur paroi froide a partir d’un milieu fondu en 
ecoulement, pour un fonctionnement en discontinu ; 



Boucle produit 




Figure 14.7 - Schema de principe d'une installation de cristallisation de type MWB 
de Sulzer : a) reservoir de stockage du produit cristallise residuel; b) cristalliseur; 
c) echangeur de chaleur; d) reservoir de liquide du film ruisselant; e) pompe. 
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- le procede Phillips (figure 14.8) dont le cristalliseur est equipe d’une colonne 
a lavage garnie sous pression pulsee. Du type cristallisation en suspension, 
son fonctionnement est en continu. 




c 



d 



izp« 

Produit pur 

Figure 14.8 - Schema de principe du raffineur en continu Phillips : 
a) cristalliseur a radoir; b) generateur de pulsations; c) filtre; 
d) cristalliseur a colonne pulsee; e) fondoir. 

Dans le procede MWB de Sulzer, on distingue trois phases de travail. 
Dans la premiere phase, on remplit le reservoir de liquide avec la matiere 
fondue. Les pompes acheminant le produit et la source de chaleur sont 
mises en service. Une couche cristalline se forme dans le cristalliseur, le 
niveau dans le reservoir liquide baissant alors proportionnellement a 
l’augmentation de l’epaisseur de la couche. Des que le niveau predeter- 
mine est atteint, le processus de cristallisation est interrompu et le liquide 
reste dans le reservoir est envoye vers un reservoir de stockage. 
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Dans la deuxieme phase, la couche cristalline est graduellement rechauf- 
fee pour laisser s’egoutter les impuretes qui y adherent ou y sont incrus- 
tees. Ce liquide (dit fonte partielle) est recupere dans le reservoir de stockage. 
Dans la troisieme phase, la couche cristalline restante est enfin entierement 
fondue. Cette masse fondue est soit la masse cristalline souhaitee, soit 
un produit intermediaire qui doit etre cristallise dans un nouveau cycle. 
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15.1 Generates 

Le sechage des produits solides est une operation ayant pour but d’elimi- 
ner, par evaporation, les liquides volatils qu’il contient; c’est une operation 
qui, normalement dans l’industrie chimique, suit la separation liquide - 
solide obtenue par decantation, filtration, centrifugation ou bien la pre- 
cipitation d’un solide par concentration. 

On considere comme appartenant a cette categorie les produits granu- 
leux, fibreux, pulverulents, compacts, divises en morceaux ou presentes 
sous forme de bandes. Les produits pateux necessitent d’etre conditionnes 
avant sechage pour leur conferer des caracteristiques physiques appropriees 
pour leur introduction dans le secheur. II convient de ne pas confondre 
le sechage simple (elimination de la seule humidite d’impregnation) avec 
d’autres operations telles que la calcination, operation plus poussee qui 
aboutit a une modification de la structure moleculaire par liberation de 
l’eau de constitution, dans le cas des hydrates par exemple. 

On seche un produit solide pour diverses raisons : 

- le liquide residuel est incompatible avec l’utilisation ulterieure du pro- 
duit, pour des raisons chimiques ou physiques ; 

- le produit humide se conserve mal, qu’il subisse une degradation 
chimique (hydrolyse de la molecule solide par exemple), ou que son 
aspect physique soit modifie (mottage d’une poudre par exemple) ; 

- le cout des manipulations du produit humide est greve par la presence 
de liquide residuel meme si ce dernier ne gene pas l’application (cout 
de transport par exemple) ; 
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- le sechage, outre son objectif principal qui est d’eliminer le liquide, 
apporte une modification morphologique du solide interessante pour 
son usage ulterieur (creation de pores par exemple) . 

Habituellement, on distingue deux types de sechage : 

- Si dans l’evaporation, l’elimination du liquide (en grande quantite) se 
fait sous forme de vapeur a la temperature d’ebullition, dans le sechage 
le liquide est habituellement enleve sous forme de vapeur par fair (ou 
autre gaz) en mouvement. C’est le sechage par entrainement. La tempera- 
ture du gaz est generalement superieure a celle du produit et la pres- 
sion de vapeur du liquide impregnant le solide inferieure a la pression 
dans le dispositifde sechage. 

- Dans le sechage par ebullition, la pression de vapeur du liquide est la meme 
que celle regnant dans l’appareil de sechage. II s’ensuit que la tempera- 
ture est donnee par la pression a laquelle a lieu l’ebullition. 

15.1.1 Liquides d'impregnation 

Dans la tres grande majorite des cas, le liquide d’impregnation a eliminer 
est l’eau ou des solvants organiques; sa presence au sein du melange 
peut etre fortuite, due par exemple aux conditions de preparation de la 
substance a secher ou a son etat naturel. L’eau est utilisee toutes les fois 
que cela est chimiquement possible. En effet, l’industriel prefere realiser 
les etapes amont de synthese et de cristallisation dans ce milieu economi- 
quement interessant, hygienique et potentiellement sans risque. L’ inconve- 
nient majeur de l’eau reside dans son enthalpie de vaporisation elevee 
qui greve le cout energetique de l’operation de sechage. C’est pourquoi 
l’industriel favorisera le systeme de separation mecanique solide-liquide 
lui fournissant l’humidite minimale. 

Lorsque le produit solide a secher est tres humide, il y a lieu de proceder au 
prealable a certains traitements tels que le pressage, l’essorage centrifuge, 
etc., qui permettent d’eliminer une grande partie de l’eau d’impregnation. 
On evite le plus possible les solvants organiques s’ils n’apportent pas, par 
rapport a l’eau, un avantage particulier au cours du processus industriel. 
En effet, ces liquides, plus chers et plus nocifs que l’eau, doivent impera- 
tivement etre recuperes a la sortie du secheur, ce qui complique l’instal- 
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lation de sechage, tout en augmentant son cout de fonctionnement et 
d’investissement. 

Dans les paragraphes qui suivent, il ne sera fait mention que de l’eau qui 
est un des liquides le plus couramment evapores. Les mecanismes qui 
vont etre decrits s’appliquent cependant aux autres solvants (alcool, ace- 
tone, etc.). 

L’eau a eliminer peut etre soit de I’eau de constitution (eau liee), soit de I’eau 
libre impregnant les surfaces a secher. 

Dans le cas de l’eau de constitution, le lien qui s’exerce entre le liquide 
et le solide peut etre du a une retention de liquide dans des canaux capil- 
laires a l’interieur de la masse solide, une solution retenue dans la struc- 
ture cellulaire ou dans les fibres constituant le solide et une absorption 
chimique ou physique sur la surface du solide. Cette humidite liee au 
produit se determine a partir d’un liquide qui a une tension de vapeur 
inferieure a celle du meme liquide pur. 

Le sechage enleve l’eau libre, parfois l’eau absorbee, rarement l'eau de 
constitution. 

Le milieu a secher est, par definition, humide et chaud. Le liquide, en par- 
ticulier l’eau, peut y concentrer des ions corrosifs tels que les chlorures, 
en situation favorable pour aggraver la corrosion du materiau metallique 
constituant le secheur, d’ou deux risques : 

- la pollution du produit sec par des metaux indesirables; 

- la degradation rapide du materiel. 

I Remarque 

Si le liquide a enlever est de l’eau, on emploie egalement le terme deshydratation. 

Le taux d’humidite a I’equilibre designe l’humidite d’un produit en equi- 
libre avec la vapeur contenue par l’agent de sechage. C’est le taux mini- 
mum d’humidite auquel un materiau peut theoriquement etre seche a 
des conditions donnees. 



15.1.2 Diagrammes de I'air humide 

Les calculs relatifs au sechage sont assez complexes. Ils peuvent etre beau- 
coup simplifies par l’utilisation de diagrammes. L’evaporation de l’eau 
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par Fair constituant un cas particulier extremement important, plusieurs 
diagrammes ont ete elabores pour ce cas, mais pourraient tout aussi bien 
l’etre pour d’autres produits. 

Ces diagrammes permettent de determiner graphiquement les change - 
ments d’etat de Fair humide. Les definitions de quelques grandeurs carac- 
teristiques des gaz humides sont presentees dans ce qui suit : 
Temperature du bulbe sec (temperature seche) : la temperature indiquee 
par un thermometre ordinaire. 

Temperature du bulbe humide (temperature humide) T h : la temperature 
indiquee par un thermometre dont le bulbe est recouvert par une meche 
maintenue mouillee et exposee a un courant d’air. 

Point de rosee : temperature a laquelle la vapeur d’eau contenue dans Fair 
commence a se condenser. 

Degre hygrometrique qp : quotient de la pression partielle de la vapeur d’eau 
contenue dans Fair, a la tension de vapeur saturante a la meme tempera- 
ture. Ce rapport est egal a zero pour Fair parfaitement sec et a 1 pour Fair 
sature (dans la pratique, le rapport est formule en pourcentage). 
Humidite specifique ( teneur en eau ou taux d’humidite) Y : la quantite de 
vapeur d’eau contenue dans Fair humide peut varier; il est done neces- 
saire d’adopter une grandeur caracteristique definissant cette quantite en 
la rapportant, pour des raisons pratiques, a l’unite de masse d’air sec. La 
teneur en eau Y s’exprime en [kg eaufkg air sec] . 

Enthalpie H : quantite de chaleur, exprimee en kj/kg d’air sec, a mettre en 
jeu pour faire passer un melange air sec + vapeur d’eau , d’un etat a l’autre, 
pris comme point de reference. 

Volmne specifique v : volume occupe par 1 kg d’air sec contenant x 
grammes de vapeur d’eau. 

Les divers parametres de Fair humide sont relies entre eux par des rela- 
tions complexes dont Fapplication a la resolution des problemes pra- 
tiques conduit a des calculs longs, fastidieux et voire meme impossibles. 
Mollier a, le premier, represente les variations d’etat de Fair humide dans une 
construction graphique dite diagramme psychrometrique de Fair humide. 
II s’agit d’un diagramme a axes obliques ou l’enthalpie de Fair h est por- 
tee en ordonnee et la teneur en eau x en abscisse. L’oblicite des axes est 
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determinee de maniere a ce que l’isotherme a 0 °C soit perpendiculaire a 
l’axe des ordonnees. 

Dans ce type de diagramme, les isothermes sont des droites dont la pente 
augmente avec la temperature. Sont egalement representees les courbes 
d’iso-humidite relative ainsi que la courbe de saturation (ou encore : ligne 
des points de rosee) qui correspond a une humidite relative de 100 %. 
En connaissant deux d’entre elles, il est possible de determiner l’etat 
exact d’un air donne. 

Un diagramme psychrometrique est etabli pour une valeur determinee de 
la pression totale de l’air humide, usuellement la pression atmospherique 
du lieu d’utilisation. Si cette pression totale se modifie (installations spe- 
cials), les parametres de Fair humide se modifient correlativement, ce 
qui influe egalement sur le diagramme psychrometrique : 

-si P augmente : les valeurs de x s decroissent et il en resulte un deplace- 
ment vers la gauche du reseau des courbes cp ; 




Figure 15.1 - Representation schematique 
du diagramme psychrometrique (diagramme de Carrier). 
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-si P diminue : les valeurs de x s augmentent et il en resulte un deplace- 
ment vers la droite du reseau des courbes cp. 

Les diagrammes les plus utilises dans l’etude des problemes de sechage 
sont : Carrier et Mollier/Ramzin. 

Le diagramme Carrier, en coordonnees (Y, T) est construit pour une pres- 
sion de 760 mm Hg; elle ne peut servir que pour des pressions voisines 
de celle ou il a ete obtenu (figure 15.1). II est construit en coordonnees 
rectangulaires, en portant les temperatures en abscisses et les humidites 
en ordonnees. Chaque point du plan represente un melange air-vapeur 
d’eau dont la temperature et l’humidite sont les coordonnees du point. 
Les diagrammes Mollier et Ramzin, en coordonnees ( H , Y) (enthalpie, 
humidite), ont l’axe des ordonnees inclinees sous un certain angle. La 
difference provient du fait que le diagramme de Ramzin a des ordon- 
nees obliques a 135 ° a la pression P = 745 mm Hg, alors que dans le 
diagramme Mollier, les ordonnees, obliques avec les abscisses, sont 
decalees de 2 51 Ox (aP = 760 mm Hg). 

15.1.3 Proprietes influant sur le precede de sechage 

Certaines proprietes de la matiere a secher peuvent avoir une influence 
sur la maniere dont le sechage doit etre conduit 

■ Thermosensibilite 

On peut considerer comme phenomene de thermosensibilite les ruptures 
intervenant par suite des variations de temperature dans le produit et les 
dilatations correspondantes. Nous ne considererons ici que la thermo- 
sensibilite de corps supposes homogenes pour lesquels la temperature a 
un effet direct sur le comportement du produit, meme si la temperature 
peut etre consideree comme homogene dans la matiere et dans le temps. 

□ Fusion 

La fusion intervient des que la temperature est assez elevee pour que 
l’agitation thermique rompe la structure de la matiere. La surface du 
corps en cours de sechage etant la partie la plus chaude est celle la plus 
exposee a fondre, entralnant des phenomenes de collage des particules 
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entre elles ou sur les parois. Par ailleurs, la presence de la phase liquide 
en surface modifie gravement les conditions de migration dans la matiere. 

□ Transformations 

Des transformations allotropiques peuvent survenir sous l’effet de la 
temperature. Citons, a titre d’exemple, les modes de liaison de l’eau dans 
les cristaux hydrates, les variations de modele cristallin de corps purs, les 
polymerisations de matieres plastiques, etc. 

■ Coulabilite et collage 

La coulabilite est la faculte qu’ont les particules de se mouvoir les unes 
par rapport aux autres ou par rapport a la paroi. II est evident que la cou- 
labilite est directement liee au nombre de points de contact des particules 
(que celles-ci soient des particules elementaires ou des agglomerats) qui 
conditionne le frottement qui s’oppose au mouvement. La forme de la 
particule, la repartition granulometrique des particules en presence 
conditionnent le frottement. Mais le collage peut etre un phenomene 
qui detruit la coulabilite d’un produit. 

□ Collage par capillarite 

Sous l’effet de la tension capillaire, le liquide existant en surface des 
grains a tendance a se rassembler entre deux grains voisins. II peut meme 
remplir l’espace entre grains et developper alors une force de cohesion 
due a la tension capillaire qui s’oppose au mouvement des grains soit 
entre eux, soit par rapport a la paroi. 

□ Collage par fusion 

Le liquide resultant de la fusion superficielle des grains peut jouer le role 
que nous venons de decrire et provoquer le collage des particules. 

□ Collage par cristallisation 

L’eau superficielle des grains peut dissoudre de la matiere et donner 
naissance a une solution saturee qui cristallise par evaporation ou par 
refroidissement. Si la cristallisation se produit dans la partie de film 
commune a deux particules, les cristaux ainsi formes realisent un pont 
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de liaison mecanique entre les particules qui deviennent des agglomerats. 
Le phenomene peut etre generalise jusqu’a la prise en masse. 

□ Collage par triboelectricite 

Le frottement des particules entre elles ou sur la paroi fait naitre des charges 
electriques qui peuvent faire que les particules se repoussent l’une 
l’autre et, finalement, se plaquent sur la paroi. 

■ Explosivite 

L’explosion peut se produire en milieu gazeux homogene ou en milieu 
heterogene. C’est ce dernier phenomene qui peut intervenir dans les 
sechoirs. L’explosion de poussieres, dans ce cas, est une simple combus- 
tion. Les particules combustibles suspendues dans fair sont oxydees en 
liberant une quantite de chaleur importante qui engendre une forte 
expansion du milieu gazeux environnant. Ce phenomene peut etre 
encore amplifie par les produits de la combustion. Si les gaz expanses 
sont enfermes dans un volume donne, il se produit une brusque aug- 
mentation de la pression. La severite de l’explosion est regie principale- 
ment par le materiau, la dimension des particules, la concentration des 
poussieres en suspension et le temps d’ignition. 

En regie generate, tous autres facteurs etant constants, la diminution de la 
dimension des particules a pour effet d’accroitre la pression d’explosion et 
de diminuer les besoins energetiques d’ignition. La dimension des parti- 
cules est un facteur important qui conditionne les limites d’ explosivite des 
milieux heterogenes, et la granulometrie est un facteur a prendre en consi- 
deration au meme titre que la temperature, la pression et la concentration. 

■ Porosite 

Un corps est dit poreux quand il contient dans sa masse des espaces 
libres de matiere. Ces trous peuvent etre fermes et ne communiquer ni 
entre eux, ni avec l’exterieur. Le fluide contenu dans ces trous ne peut 
sortir que dans un temps tres long. Il peut aussi se dilater ou se vaporiser 
sous l’effet de la chaleur et provoquer le delitage de la matiere environ- 
nante. Les porosites ouvertes sont celles qui sont reliees entre elles ou 
avec l’exterieur par des canaux de dimensions variables. Les dimensions 
des cavites et des canaux ont une grande influence sur le mode de diffusion 
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du fluide contenu jusqu’a la surface du grain ou il se vaporise. Dans la 
pratique, on rencontre, en sechage, surtout des phenomenes de porosites 
ouvertes mais les formes et les dimensions des pores et canaux sont 
extremement variees. 

■ Cristallinite 

La cristallinite se definit comme le rapport de la masse de matiere pou- 
vant entrer en solution dans le fluide que Ton veut extraire, a la masse 
totale de matiere a secher. Par exemple, un sel hydrate humide peut etre 
totalement ou partiellement dissous dans son eau de constitution lors 
d’une variation de temperature. Le sechage d’un tel corps peut done se 
presenter comme celui d’une suspension dans une solution saturee sans 
que la forme cristalline initiale intervienne. 

■ Fragility et plasticite 

Les materiaux fragiles sont sensibles a la rupture resultant de la concen- 
tration des contraintes autour des imperfections. La rupture intervient dans 
la zone de deformation elastique. Les materiaux plastiques sont consti- 
tues de molecules qui peuvent glisser les unes par rapport aux autres 
sous l’effet d’une contrainte. On peut ainsi provoquer une deformation 
qui ne soit que partiellement recuperable sans qu’il y ait rupture. On dit 
que ces materiaux sont ductiles. II existe evidemment un grand nombre 
de materiaux intermediaires plus ou moins ductiles dont la rupture 
intervient plus ou moins loin dans la zone de deformation permanente. 

■ Durete 

La durete est la resistance d’un materiau a la deformation permanente. dans 
beaucoup de cas la durete d’un materiau en surface differe de la durete 
en profondeur. Le temps de sechage est un facteur important pour la 
durete superficielle. Le temps et les conditions de stockage jouent un 
role predominant dans l’equilibre des duretes superficielle et interne. 



■ Hygroscopicite 

Beaucoup de materiaux ont une teneur de reprise d’humidite assez elevee 
et ont ainsi tendance a reprendre de l’humidite apres sechage. II importe 
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done de les garder a l’abri de toute presence d’eau une fois le sechage 
effectue. Dans le cas contraire il est inutile de pousser le sechage au-dela 
de la teneur de reprise. 

■ Aspect final du produit 

La qualite de presentation du produit peut avoir un effet determinant 
sur le choix d’un procede de sechage. Par exemple un produit cristallise 
(sucre, sel, etc.) soumis au frottement (sur les parois ou entre cristaux) 
voit les angles des cristaux se briser et ceux-ci peuvent prendre un aspect 
mat qui diminue sa qualite marchande par rapport aux cristaux brillants. 
Les qualites d’aspect peuvent etre plus importantes que les qualites phy- 
siques ou chimiques des produits. 

15.2 Modes de sechage 

Le transfert de matiere se produisant lors d’un sechage s’effectue par eva- 
poration, par vaporisation ou par sublimation (voir lyophilisation, § 17.6). 
Le sechage par evaporation ou par vaporisation s’obtient par chauffage 
de la matiere humide. II existe de tres nombreux modes de sechage dont le 
choix depend essentiellement du type de produit a secher (etat physique, 
texture, thermosensibilite, etc.). On distingue, selon le mode de chauf- 
fage utilise : 

- le sechage direct, appele aussi sechage par convection ou par entrai- 
nement; 

- le sechage indirect ou sechage par conduction ou par contact ; 

- le sechage par rayonnement; 

- le sechage par pertes dielectriques. 

Le mode de sechage par convection est le plus frequemment utilise, du 
fait que fair traversant le sechoir assure a la fois le transfert thermique et 
l’evacuation des vapeurs produites. Les fluides couramment employes 
sont fair chaud, la vapeur surchauffee, les gaz de combustion fournis par 
une source appropriee ainsi que des gaz inertes, comme l’azote, lorsque la 
substance est sensible a l’oxydation par l’oxygene de fair. Si Ton a affaire 
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a des produits thermosensibles, le sechage peut etre efFectue a temperature 
plus basse, en operant sous pression reduite. 

15.2.1 Sechage direct ou par convection 

C’est le mode de sechage utilise par la tres grande majorite des installations 
de l’industrie chimique. 

L’echange thermique est obtenu par contact direct entre le solide humide 
et des gaz (air) chauds qui agissent comme moyen de transport pour le 
fluide evapore. La circulation de l’agent sechant peut etre naturelle ou 
forcee; lorsque la matiere a secher et le gaz circulent dans le meme sens, 
l’operation est appelee antimethodique. Le mode de sechage methodique 
(produit et agent sont de sens contraires) s’applique aux produits peu 
sensibles aux chocs thermiques. 

Divers amenagements permettent d’ameliorer l’efficacite du sechage : 
brassage du produit, retournement du produit, percussion de l’air sur le 
produit. 

Lorsque le produit a secher est au repos, la circulation du milieu sechant se 
fait, en general, parallelement a la surface d’evaporation. Afin de diminuer 
le debit d’agent sechant, on utilise souvent le procede a recyclage d’air, 
c’est-a-dire que Ton n’elimine qu’une partie de fair d’echappement. Le 
reste est melange avec l’air frais, de maniere a obtenir fair de sechage. 

Le bilan thermique se rapportant a un produit soumis au sechage (condi- 
tions constantes), pour la premiere periode de sechage sera : 

Qconv + Qcond + Qr = W( lv (15.1) 

Dans le cas d’un sechage par convection uniquement (Q cond = 0 et Q r = 0), 
on peut utiliser l’equation classique concernant le transfert thermique 
par convection : 

Qconv -txSrc-T,) (15.2) 

Avec a, le coefficient global d’echange thermique par convection, S la 
surface d’echange thermique entre produit et l’agent sechant et ( T a - T p ) 
l’ecart entre la temperature de fair (ou gaz de sechage) et la temperature 
superficielle du produit a secher. 
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Dans la pratique, les ordres de grandeur du coefficient global a sont les 
suivants : 

- pour les produits granulaires : de 40 a 120 W/nr-K, 

- pour les produits pateux : de 60 a 200 W/nr-K, 

- pour les liquides : de 150 a 400 W/nr-K. 

Remarque 

La surface d’echange S n’est pas toujours tres bien definie. Pour les produits 
granulaires dont la granulometrie n’est pas homogene, on choisit un diametre 
moyen des particules. En divisant la repartition granulometrique en tranches, a 
chaque tranche correspond un diametre moyen d pi mais aussi un pourcen- 
tage X { de la masse totale de l’echantillon sur laquelle l’analyse a ete effectuee. 
De cette maniere, le diametre moyen des particules sera egal a : 




I En supposant que les particules sont spheriques, la surface specifique de 
l’ensemble de particules sera alors : 

a = j- (m 2 /m 3 ) (15.4) 

® pm 

15.2.2 Sechage par contact indirect ou par conduction 

L’echange thermique est obtenu par contact entre le solide hurnide et une 
paroi metallique (figure 15.2) rechauffee par un fluide (eau, vapeur, etc.). 
Le liquide evapore est elimine par aspiration sous vide ou bien par emis- 
sion de gaz de transport. Pour disposer d’un bon transfert de chaleur 
entre la matiere et la paroi chauffante, il faut appliquer cette methode 
aux produits liquides, solides pateux, pulverulents ou en suspension, 
ainsi qu’aux matieres en ruban : papier, tissu. 

La temperature de la matiere est superieure a la temperature du bulbe 
hurnide correspondant a l’humidite du gaz porteur. 

La surface d’echange thermique est fonction de la temperature de la paroi 
et de la capacite evaporatoire du produit. Plus le gradient de temperature 
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entre la paroi et le produit sera faible, plus la surface d’echange devra etre 
importante, a meme capacite evaporative. En sechage conductif, la dimi- 
nution de la temperature de sechage s’obtient sous pression reduite. 



Matiere 

humide 




Le sechage sous vide est particulierement interessant si l’on traite des pro- 
duits sensibles a l’oxydation lorsqu’ils sont chauffes. 

15.2.3 Sechage par rayonnement 

L’echange thermique est obtenu par absorption par le solide humide de 
chaleur emanant de rayons infrarouges ou bien par friction moleculaire 
du liquide contenu dans le solide humide soumis a un champ electro- 
magnetique a haute frequence (micro-ondes). Un exemple d’un tel sechage 
est donne par la figure 15.3. 

Ce procede est tres efficace pour l’elimination de l’humidite lorsque les 
produits a secher ne sont pas thermosensibles. 

Le rayonnement infrawage est applique dans de tres nombreux precedes 
pour le sechage des papiers, cartons, textiles, etc. 
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Matiere humide 




Figure 15.3 - Sechage par rayonnement. 



15.2.4 Sechage par pertes dielectriques 

Un dielectrique est un materiau ayant la particularite d’etre un isolant 
electrique. Place dans un champ electrique, les atomes ou les molecules 
constituant ce materiau se polarisent. Lorsque la polarite des electrodes 
est inversee, l’attraction des charges electriques change de direction, ce 
qui a comme consequence une deformation de la matiere qui, si elle est 
entretenue, provoque son echauffement. 

Dans la pratique, on utilise le cliauffagepar halites frequences (10 a 300 MHz) 
et le chauffage par micro-ondes ou hyperfrequences (de 300 a 30 000 MHz). 
On emploie les hautes frequences en sechage des produits textiles en masse, 
biscuits apres cuisson, produits pharmaceutiques, ceramiques, etc. 

Le chauffage des micro-ondes est utilise pour : 

— le sechage des colles sur papier et des films photographiques ; 

- le sechage, la cuisson et le frittage des ceramiques. 

15.2.5 Evaporation a sec 

L’evaporation a sec d’une solution est un procede de separation d’un 
solide et d’un liquide qui combine la concentration par distillation et le 
sechage. Cette technique tend de plus en plus a remplacer la sequence 
d’operations suivantes : concentration, refroidissement, filtration, sechage, 
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car tant les pertes en produit que les depenses en main-d’oeuvre et en 
energie sont plus faibles. Elle se fait surtout dans le vide ; c’est le moyen 
le plus parfait et le plus economique, mais il exige un equipement spe- 
cial, etuves a vide, ou cylindres secheurs au vide. De plus, tous les pro- 
duits ne s’y pretent pas. C’est une methode qui convient pour les 
matieres alterables par fair ou par la chaleur. Certaines matieres orga- 
niques en solution ne supportent pas sans alteration Faction prolongee 
de la chaleur a temperature peu elevee, mais peuvent supporter une 
temperature plus elevee pendant un temps tres court. On realise alors, 
dans une meme operation, F evaporation et la dessiccation ; la methode 
n’est applicable qu’a un petit nombre de cas particuliers, et plus speciale- 
ment aux solutions donnant par evaporation un produit amorphe et qui 
s’epaissit peu a peu avant la dessiccation complete. Les divers systemes 
utilises sont a cylindre ou a pulverisation. Les cylindres, chauffes inte- 
rieurement, sont simples ou doubles. Les cylindres simples, tournant 
lentement autour de leur axe, plongent a leur partie inferieure dans le 
liquide a dessecher, ils entrainent une mince couche de solution qui 
s’evapore et seche durant une rotation, puis la matiere seche est detachee 
par un racloir. Les cylindres doubles, tournant en sens inverse, fonction- 
nent de maniere analogue ; ils regoivent la matiere a evaporer sur leurs 
parties superieures voisines. 

La pulverisation du liquide a dessecher se fait a Fair comprime ou bien 
par la force centrifuge. Dans le premier cas on entraine les gouttelettes 
par un fort courant d’air chaud qui vient ensuite se detendre dans une 
chambre ou les gouttelettes tombent sous forme de particules seches 
quand le mouvement de Fair diminue. Dans le deuxieme cas on fait arri- 
ver le liquide sur un disque horizontal tournant avec une grande vitesse 
(6000 a 10 000 tr/min.) ; le plan circulaire de gouttelettes forme autour 
du disque est saisi par Fair chaud arrivant par une cloche perforee placee 
au-dessous du disque, les gouttes sont solidifiees presque instantane- 
ment ; les particules solides tombees sur le plancher de la chambre sont 
poussees par des balais tournant vers une ouverture ou elles tombent et 
sont enlevees par des vis d’Archimede. L’air humide sortant des 
chambres a pulverisation passe encore dans les chambres de depot 
munies de parois filtrantes. 
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15.3 Cinetique du sechage 



15.3.1 Vitesse de sechage 

La diminution progressive du taux d’humidite dans le solide traite met 
simultanement en jeu une evaporation a la surface du solide et un flux 
interne de liquide, par diffusion ou capillarite, de l’interieur vers la surface. 
Le processus de sechage comporte done deux etapes fondamentales, a 
savoir : 

- l’echange thermique, e’est-a-dire la transmission de la chaleur pour 
l’evaporation du liquide ; 

- le transfert de masse ou le transfert de liquide dans le solide et sous 
forme vapeur a partir de la surface du solide. 

La vitesse de sechage speeijique est defmie comme le rapport entre la quantite 
d’humidite enlevee du produit a secher par unite de temps et de surface 
de sechage : 



d W = dX 

dt dr 



K g(Ps'-Pf) 



(15.5) 



avecX le taux d'humidite du produit (en kg eau/kg matiere anhydre), 
K le coefficient global de transfert de matiere qui peut etre determine 
experimentalement ou evalue par relations faisant intervenir les criteres 
de similitude, rn s la masse de solide a secher et A p = p s , —p v la difference 
entre la pression des vapeurs saturees dans la couche d’air a la surface du 
produit humide et la pression partielle des vapeurs dans l’air en circula- 
tion, en millibars. 

Un processus de sechage peut etre illustre par differents diagrammes : 

- diagramme taux d’humidite/temps de sechage ( courhe de sechage ) ; 

- diagramme debit de sechage/taux d’humidite {courhe de la vitesse de sechage ) ; 

- diagramme temperature du materiel/taux d’humidite {combe de tem- 
perature). 

Dans la figure 15.4 sont representees les courbes qui donnent la varia- 
tion dans le temps de l’humidite X (en pourcentage du poids de matiere 
seche), de la vitesse de sechage ainsi que de la temperature de la matiere, 
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en considerant constantes la temperature T a et l’humidite relative cp de 
l’agent de sechage. 

On y remarque plusieurs phases pendant une operation de sechage : 

- phase transitoire de mise en temperature du produit (AB), 

- phase a vitesse de sechage constante (BC), 

- phase a vitesse de sechage decroissante (CD), 

avec C, le point critique du sechage, qui marque la fin de la periode de 
sechage a vitesse constante ( humidite critique X a ). Apres le point C, la tem- 
perature du produit a secher commence a croTtre, tandis que la vitesse de 
sechage diminue. On definit ainsi la periode de sechage a vitesse decrois- 
sante, periode qui se termine par une vitesse de sechage nulle quand le 
materiel atteint I’humidite d’equilihre X e . 




Figure 15.4 -Variation de I'humidite, de la temperature 
et de la vitesse de sechage en fonction du temps. 
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Durant la periode de vitesse constante, la totalite de la surface utile du 
solide est couverte d’un film liquide soumis a l’evaporation et renouvele 
par le flux interne. La periode de vitesse decroissante apparait ensuite, 
lorsque la surface couverte d’un film liquide diminue a la suite de l’abais- 
sement general de la teneur en eau ou parce que le solide, peu poreux, 
laisse difficilement s’ecouler vers sa surface externe le liquide qu’il retient 
prisonnier. 

La courbe de temperature est importante pour les produits thermosensibles 
dont la qualite depend de la temperature du procede de sechage ; ainsi, 
on dispose d’une information sur la temperature de l’agent de sechage 
dans la periode a vitesse constante. 

15.3.2 Duree de sechage 

Etant donne la forme de la courbe de sechage, le temps de sechage doit 
etre determine separement pour les deux phases de sechage. 

La duree de sechage pendant la phase a vitesse constante (premiere 
periode) peut etre calculee, pour un secheur fonctionnant en continu, 
en effectuant un bilan sur un element de l’appareil : 

h = (Jr) (*,•-*</) (15.6) 

avec m s la masse du produit a secher, S = amj p app la surface soumise au 
sechage, et k a , la vitesse d’evaporation. 

La vitesse d’evaporation ou le coefficient d’evaporation de l’eau sur la surface 
humide du produit (dans la premiere periode de sechage) k /v (en kg/nr-s) 
peut se calculer avec la formule : 

k ev 0,0016w o °' 8 Ap (15.7) 

dans laquelle w a est la vitesse de l’air a la surface du produit a secher, 
A p = p !: , — p v la difference entre la pression des vapeurs saturees dans la 
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couche d’air a la surface du produit humide et la pression partielle des 
vapeurs dans l’air en circulation (en millibar). 

L’ equation permettant le calcul de la duree de sechage pendant la phase a 
vitesse decroissante fait appel a la diffusivite effective D r/ (determinee 
experimentalement) : 



try 



JL 

AkD 



In 



rp^g- 

l(X f -X e )_ 



(15.8) 



La duree de sechage totale est evidemment egale a la somme des temps 
de sechage q et t, (quand la phase a vitesse constante existe). 



15.4 Principes de calcul des secheurs 

La forme physique du materiau a secher, sa forme finale et le contenu 
d’humidite a prelever determinent : 

- le type de secheur a employer ; 

- les dimensions de l’equipement; 

- les valeurs des parametres a Pentree, respectivement a la sortie, pour 
Pair et la matiere a secher; 

- l’agent de sechage et la quantite de chaleur necessaires pour effectuer 
Poperation. 

Normalement, on dispose des donnees suivantes : 

- le type de secheur; 

- le debit de produit sec a obtenir; 

- Phumidite du produit a Pentree et a la sortie de Pappareil ; 

- les temperatures du produit a Pentree et a la sortie du secheur; 

- Phumidite de Pair a son admission dans le secheur. 

La procedure de calcul doit suivre les etapes suivantes : 

- le calcul, base sur le bilan de matiere et de chaleur, de la temperature et 
de Phumidite de l’agent de sechage; 

- le calcul de la force motrice du processus; 
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- le calcul des coefficients de transfert de masse et de chaleur; 

- le calcul, sur la base des relations de la cinetique de sechage pour le trans- 
fert de matiere et de chaleur, de la surface de transfert. 



15.4.1 Equations de base 



Les relations ecrites par la suite concernent un secheur fonctionnant en 
continu, quand l’operation a lieu avec un debit G ( , de matiere humide : 

G„ = G S (1+X) (15.9) 



Le debit de produit sec sera : 



G, 



G,, 

(1+X) 



(15.10) 



Le debit d’eau evaporee s’exprime par : 

W= G t (X, -X 2 ) (15.11) 

La teneur en humidite du produit peut etre aussi definie sur la base 
d’une matiere humide : 



, = C /-- G . 

G h 



oil X' etX sont relies par l’equation : 



X' = 



X 

(1+X) 



(15.12) 



(15.13) 



ce qui nous permet de determiner le debit d’eau evaporee avec la relation : 

W = W l -W 2 = (15.14) 

(1-Xi) (1-X;) 

avec : 

W t = ( ' X -- (15.15) 
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(1-X 2 ) 


(15.16) 


(Xr-X 2 ) 

W ~ G h 

1-X 2 


(15.17) 



La force motrice du processus de sechage (premiere periode) peut s’expri- 
mer sous les deux formes suivantes : 

- en tant que difference entre la temperature de fair et la temperature de 
la surface du materiel humide egale a la temperature du thermometre 
humide T h : 

AT =T a - T h (15.18) 

ou la grandeur AT s’appelle egalement le potentiel du sechage; 

- en tant que difference entre Fhumidite de Fair sature Y s (couche a la 
surface) et Fhumidite Y c au centre du courant d’air : 

A Y=Y S -Y C (15.19) 

La force motrice moyenne se determine avec les expressions : 



AT.., = 



AY,., = 



(AT, -AT,) 

'"(i- 

(AY, - AY 2 ) 



In 



AY 

AY 



(15.20) 



(15.21) 



dans lesquelles : 

= 'Ll ~ T h et A T 2 = T a2 - T h 
AY, = Y S -Y t et AY 2 = Y s -Y 2 
Le rendement thermique d’un secheur se definit par la relation : 

0th = - (15-22) 

dsp 
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avec q v l’enthalpie d’evaporation de l’eau, determinee a la temperature de la 
surface du produit humide (temperature du thermometre humide) (enj/kg), 
q la consommation specifique de chaleur dans le secheur (enj/kg). 

15.4.2 Bilan de matiere 

Ce bilan nous permet de calculer le debit de liquide enleve a la matiere a 
secher ainsi que le debit d’agent de sechage. II est possible d’ecrire, 
d’apres la figure 15.5 : 

G(Xj -X 2 ) = L(Y 2 - Y 0 ) (15.23) 

ou GXj, GX 2 sont les debits massiques d’humidite introduite, respecti- 
vement eliminee avec le solide, LY n , LY 2 , les debits massiques d’humi- 
dite introduite, respectivement eliminee avec le gaz. 




r~ 

i 



I a2 

l Y i 
I q> 2 



Figure 15.5 - Schema de principe pour le bilan matiere et thermique 
(sechage par convection) : a) chambre de sechage; b) prechauffeur; 
c) chauffage d'appoint; d) ventilateur. 



Etant donne que 1’humidite de l’agent de sechage est le meme a l’entree 
et a la sortie du rechauffeur, on a Y, = Y 0 . II s’ensuit que le debit du 
liquide a eliminer est : 

W=G(X 1 -X 2 )=L(Y 2 -Y l ) (15.24) 



342 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



15 • Sechage 


15.4 Principes de calcul 


des solides 


des secheurs 



Le debit masse d’agent de sechage necessaire a effectuer l’operation 
sera : 



l = w/(y 2 - y,) 



(15.25) 



15.4.3 Bilan thermique 

L’equation du bilan thermique pour une installation theorique a la 
forme : 



L 0 H 0 + Q = L l H l = L 2 H 2 (15.26) 

avec Q, la quantite de chaleur necessaire pour le chauffage de l’agent de 
sechage, L () H () , le flux de chaleur apporte par le gaz a l’entree dans le 
rechauffeur. 

Puisque Ton considere Fhypothese d’une installation theorique, L 0 = L t = L 2 , 
d’ou il resulte que \ H l = H 2 = constante, done le processus de sechage a 
lieu avec une enthalpie constante. 

La quantite de chaleur Q sera : 

Q = L(H\ - H 0 ) = L(H 2 - H t) ) (15.27) 

Pour obtenir l’elimination de 1 kg de vapeur d’eau, on doit fournir le 
flux de chaleur : 



= Q = L(H,-H 0 ) 
q W W 

d’ou, en tenant compte de (15.24) : 

_ (H 2 -H 0 ) 
q (Yz-YJ 



et, puisque V, = Y 0 , on a : 



= (H 2 -H„) 
(Y 2 -Y 0 ) 



(15.28) 



(15.29) 



(15.30) 
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15.5 Appareillages et applications 

Les constructeurs proposent une grande variete d’appareils qui, meme 
regroupes par families technologiques, presentent encore des differences, 
ne serait-ce que dans leur conception mecanique. Par ailleurs, l’opera- 
tion de sechage met en oeuvre, outre le secheur lui-meme, un ensemble 
d’equipements annexes necessaire au bon fonctionnement du secheur et 
dont la nature depend du mode de sechage retenu. 

II est possible de classer les sechoirs de differentes fagons selon les criteres 
retenus, par exemple : 

- selon le mode de mise en oeuvre, en sechoirs discontinus (chargement 
et dechargement par intermittence) et en sechoirs continus (chargement 
et dechargement en continu et automatiques) ; 

- selon le mode de transmission de la chaleur (convection, conduction, 
rayonnement, etc.) ; 

- selon la pression regnant dans l’enceinte de sechage (pression atmos- 
pherique ou vide partiel, etc.). 

Si Ton adopte comme critere de base le mode de transmission de la chaleur, 
on peut citer les types d’appareils suivants. 

15.5.1 Appareils a contact direct 

■ Avec fonctionnement en continu 

- A plateaux ou disques (turbo-secheurs), pour tonnage reduit et duree de 
sechage longue. 

- Pneumatiques (flash dryers), pour produits pateux extrudables ou emiet- 
tables (farine et cereales, sucre, argiles, etc.). 

- Rotatifs, pour materiaux pulverulents (charbon, minerai, argile, sable, etc.). 

- A ailettes, pour divers produits granules. 

- Atomiseurs, pour sechage et mise en forme des solides en suspension 
(industrie pharmaceutique). 

-A tunnel (parmi les plus utilises), pour produits solides ou pateux, en 
gros tonnage. 

- A lit fluidise, pour produits pateux etendables ou pulverisables (gateau 
de filtration, tourteau). 
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■ Avec fonctionnement en discontinu 

- Armoires-etuves a plans, pour produits chers et/ou purs, de tonnage 
modeste. 

- Armoires-etuves a reservoirs, pour produits divers, en petite quantite. 

- A lit fluidise, pour divers produits granules, en petite quantite. 

15.5.2 Appareils a contact indirect 

■ Avec fonctionnement en continu 

- A cylindres, pour produits visqueux ou pateux etalables en film mince 
(industrie agroalimentaire) . 

- A tambours rotatifs, pour produits moules d’origine et de nature diverses 
(alimentaire, minerale, chimique), mineraux, supports imprimes. 

-Avis chauffantes, pour produits granulables et solides divises (pigments, 
minerais concasses, sels chimiques, engrais, etc.). 

-A tubes ou disques (exigences particulieres). 

-A table vibrante (exigences particulieres). 

■ Avec fonctionnement en discontinu 

- A reservoirs agites, pour produits thermosensibles. 

- Par congelation (voir lyophilisation, § 17.6). 

- Rotatifs sous vide, pour produits pulverulents et solides divises. 

-A plateaux ou disques sous vide (exigences particulieres). 

15.6 Choix du procede de sechage 

De nombreux types de secheurs pouvant etre aptes a secher un meme pro- 
duit, le choix du procede devra etre opere en fonction de certains facteurs : 

- nature du produit : solide, liquide, pate, poudre, cristaux; 

- taux d’humidite initial et final; 

- parametres relatifs au produit : pourcentages de fines et repartition 
granulometriques ; 

- debit de produit exige ; 

- capacite thermique du produit; 
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- nature de l’humidite; 

— securite de l’operation de sechage : toxicite, inflammabilite, danger 
d’explosion. 

15.6.1 Secheur pneumatique 

Les materiaux qui peuvent etre transporters pneumatiquement, peuvent 
egalement etre seches en meme temps. Ainsi ce dispositif (figure 15.6) a 
trouve de nombreuses applications dans l’industrie alimentaire (lait en 
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Figure 1 5.6 - Secheur pneumatique a deux etages : 
a) matiere humide; b) air frais; c) produit sec; d) sortie air. 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



15 • Sechage 
des solides 



15.6 Choix du procede 
de sechage 



poudre, soupes), permettant l’obtention de poudres fines de granulome- 
trie reguliere, et de structures poreuses. 

15.6.2 Secheur a compartiments 

II est generalement un caisson de forme parallelepipedique, dont les 
parois sont isolees du point de vue thermique. Le produit solide a secher 
est etale, en couches aussi regulieres que possible, sur des etageres (pla- 
teaux) ; fair prechauffe est souffle sur la matiere, en lechant la surface du 
produit (figure 15.7). La vitesse de sechage depend de l’epaisseur du 
produit. Le secheur a compartiments est utilise particulierement pour 
les produits pateux, granuleux ou encore les gateaux de filtration. 




Figure 15.7 - Secheur a compartiments : a), b), c) vannes tournantes; 
d) sortie air; e) ventilateur; f) prechauffeur. 



15.6.3 Secheur a lit fluidise 

II est caracterise par son efficacite tres elevee. Le materiel a secher par- 
court horizontalement le fond d’un canal, a travers lequel de Fair est 
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insuffle (figure 15.8). Le debit d’air est suffisant pour soulever legerement 
les grains a secher, et ainsi les fluidiser. L’ecoulement des grains de 1’ entree 
vers la sortie est en general realise par une vibration longitudinale du 
canal, dont on peut faire varier l’amplitude pour modifier le temps de 
sejour des grains dans le secheur. 

Les donnees experimentales ont montre que la vitesse optimale du fluide 
de sechage doit se situer entre 2 et 3 fois la vitesse de fluidisation. 



t 




Figure 15.8 - Secheur a lit fluidise : a) lit fluidise; b) prechauffeur; 
c) alimentation solide; d) distributeur de gaz; 
e) zone de refroidissement; f) sortie produit; 
g) controle niveau; h) cyclone; i) ventilateur. 

15.6.4 Secheurs a cylindres 

Ils sont constitues par un certain nombre de cylindres metalliques creux, 
animes d’un lent mouvement de rotation autour de leur axe horizontal ; 
la paroi exterieure est chauffee interieurement par de l’eau chaude ou de 
la vapeur d’eau (figure 15.9). Ils servent au sechage de matieres pouvant 
etre disposees en une couche mince, d’epaisseur reguliere (fine pellicule 
ou matieres en ruban). 

Les secheurs sont alimentes par pulverisation, par rouleau ou par 
immersion. 
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Figure 15.9 - Secheur monocylindrique avec alimentation par rouleau : 
a) vapeur surchauffee; b) vapeur; c) condensat; d) matiere liquide; e) produit sec. 

Le diametre D (en m) du cylindre peut se deduire avec la relation : 

D = G/60n,kLbp s n (15.31) 

ou 

• G est le debit horaire de materiau seche (en kg/h) ; 

• k le coefficient qui prend en consideration le degre de distribution du 
produit sur le cylindre ( k compris entre 0,8 et 0,9) ; 

• L la longueur du cylindre (en m) ; 

• 8 l’epaisseur de la couche de materiau sur le cylindre (en m) ; 

• la densite du materiau etale sur le cylindre (en kg/m 3 ) ; 

• n le nombre de tours du cylindre (en tr/min). 

La consommation de vapeur S, en kg/h, se calcul a partir de la formule 
ci-apres, en supposant que les poids de la matiere traitee, a l’etat humide 
et a son etat sec, sont connus : 

S = (f/h r )[(Gi ~ G 2 )?„] + c ps G 2 (T 2 - Tj) (15.32) 

avec 

•/ un facteur relatif aux cylindres secheurs ; 

• h,, l’enthalpie de la vapeur a la pression d’utilisation, en kj/kg; 

• Gj et G 2 le debit massique du produit traite a l’etat humide, respective- 
ment sec (en kg/h) ; 

• q t , la valeur moyenne de la chaleur totale necessaire pour vaporiser 1 kg 
d’eau d’humidite environ 2 550 kj ; 
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• c la chaleur specifique moyenne du produit traite (en kj /kg) ; 

• T j et T, la temperature du produit a la fin, respectivement au debut du 
processus de sechage (en °C). 

15.6.5 Secheur a tambour 

II est forme d’un tube dont la longueur peut aller de 5 a 30 m pour un 
diametre de 0,5 a 3 m. II convient surtout pour le sechage des solides en 
grains et le sechage de certaines suspensions. La progression se fait en 
raison de l’inclinaison et de la rotation. A l’interieur du tambour sont dis- 
posees des chicanes de types diverses : ailettes, cloisons, etc. (figure 15.10). 
Un ventilateur envoie a 1’interieur du tambour un courant d’air chaud. 




Figure 15.10 - Secheur a tambour : a) alimentation; b) tambour; 
c) sortie produit sec; d) bruleur; e) chambre de combustion; f) ventilateur; 
g) cyclone; h) ailette de formes croisees; i) ailettes carrees; j) ailettes radiales. 
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15.6.6 Secheur helicoi'dal 

II convient particulierement bien a la deshydratation, au rechauffement 
et au refroidissement en continu de produits pulverulents ou granules, 
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susceptibles d’etre convoyes pneumatiquement, tels que : farines, ami- 
dons, dextrine, poudre de coffrage. 

Grace au temps de sejour bien defini, ainsi qu’a la rapidite de rechauffe - 
ment de quelques secondes, ce secheur assure une teneur finale homo- 
gene du produit. Son efficacite importante resulte du volume d’air de 
convoyage reduit, de l’excellent transfert d’energie par conduction, et de 
sa faible consommation d’energie (figure 15.11). 




Figure 15.11 - Secheur helicoi'dal : a) matiere humide; b) produit sec; 
c) air de convoyage; d) fluide de chauffage; e) tole de guidage d'air; f) double 
enveloppe chauffante; g) couche de produit; h) entrainement du noyau interieur. 
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15.6.7 Secheur rotatif sous vide partiel 

Dans ce dispositif, ou la matiere humide est constamment agitee et 
melangee, le transfert de chaleur se fait a la fois par conduction et par 
rayonnement. Le chauffage est assure par un fluide thermique circulant 
dans la double enveloppe de l’enceinte (figure 15.12). 




Figure 15.12 - Secheur rotatif sous vide partiel : 
a) enceinte en rotation; b) prechauffeur; c) pompe; 
d) separateur de poussiere; e) condenseur; f) pompe a vide. 
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16.1 Generates 

L ’ absorption consiste en un transfert de matiere entre une phase gazeuse 
et une phase liquide, cette derniere etant constitute d’un corps pur ou 
d’un melange de plusieurs substances ( solvant ). Par ailleurs, on admet 
que la phase gazeuse est formee uniquement par deux composants, celui 
qui est en transfert, ou solute, et le gaz porteur, inerte ou diluant. 

La recuperation, souvent necessaire, de la substance qui s’est dissoute 
dans le liquide, est appelee desorption. 

L’ absorption se realise en mettant en contact le gaz contenant le solute et 
le solvant pendant tout le temps necessaire au transfert, c’est-a-dire jusqu’a 
ce que l’equilibre de concentration entre les deux phases soit atteint. 

L’ operation consiste a laver un melange gazeux par un liquide, dans le 
but de dissoudre fun des constituants gazeux dans le liquide. L’absorption 
est utilisee pour la purification des gaz (lavage), ou pour la separation de 
melanges gazeux. Le compose dissous peut etre recupere, par exemple, 
par distillation, et le solvant recycle. 

Comme la distillation, l’absorption met en jeu le contact et l’echange de 
matiere entre une phase gazeuse et une phase liquide. L’equipement cor- 
respondant peut servir indifferemment a l’une ou l’autre des operations. 
L’absorption peut etre purement physique ou s’accompagner d’une reac- 
tion chimique (absorption avec reaction) ; le premier cas est, par exemple, 
celui de l’absorption des hydrocarbures legers dans un solvant constitue 
par des hydrocarbures moins volatils. Le phenomene ne depend que des 
equilibres liquide-vapeur comme dans la distillation. 
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Assez courante dans l’industrie, la reaction chimique d’un ou de plusieurs 
constituants du melange gazeux peut se produire avec le solvant (absorp- 
tion du chlore par de l’eau) ou avec un solute dissous dans le solvant 
(absorption de C0 2 et de H 2 S par de l’eau). 

Les absorptions avec reaction chimique necessitent toujours une desorp- 
tion par stripage a la vapeur ou par distillation, dont le cout peut devenir 
prohibitif dans certains cas. 

Le processus d’absorption physique est prefere quand : 

- le melange de gaz d’alimentation et le constituant a absorber sont pre- 
sents en grande quantite, a pression elevee; 

- la fraction de gaz non absorbee doit presenter une tres grande purete; 

- un ou plusieurs constituants absorbes selectivement doivent etre obte- 
nus soit sous forme enrichie, soit sous forme pure ; 

- le solute doit faire l’objet d’une operation de synthese ulterieure. 

L’ absorption par reaction chimique est adoptee si : 

- la recuperation du solvant n’exige pas une grande quantite d’energie ; 

- les constituants devant etre separees sont fortement acides et subissent 
une reaction thermique reversible avec le solvant; 

- les constituants a separer a partir du melange d’alimentation sont pre- 
sents en faible concentration sous une basse pression. 

■ Choix du solvant d'absorption 

Si le but de l’operation est de produire une solution specifique, par 
exemple la fabrication d’acide hydrochlorique, le solvant est specifie par 
la nature du produit. Par contre, si le but recherche est de recuperer ou 
eliminer un constituant d’un melange gazeux, alors plusieurs choix sont 
possibles. Dans ce cas, quelques caracteristiques du solvant sont a 
prendre en consideration. II est question : 

- du pouvoir solvant ou de la solubilite du gaz, afin de disposer d’un taux 
d’absorption eleve, et ainsi d’utiliser une plus petite quantite de solvant; 

- de la volatility, car une pression de vapeur basse est souhaitee pour evi- 
ter la perte de solvant avec le gaz sature ; 
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- de la viscosite, puisqu’un solvant moins visqueux est prefere dans le 
but d’eviter l’engorgement et la chute de pression dans le dispositif de 
pompage ; 

- de la resistance a la corrosion, afin d’eviter des materiaux tres chers ; 

- l’utilisation, si possible, des produits non inflammables, non toxiques 
et chimiquement stables ; 

- de son prix et de sa possibility de recuperation. 



16.2 Equilibre gaz-liquide 

Dans un systeme gaz-liquide en contact s’etablit un equilibre macrosco- 
pique qui depend de la nature des phases en contact, de la temperature et de 
la pression. Le gaz se dissout dans le liquide jusqu’a ce que la concentration 
d’equilibre soit atteinte; si la concentration de gaz dissous dans le liquide 
est superieure a celle d’equilibre, l’exces de gaz passe en phase gazeuse. 
Ainsi pour un certain gaz en contact avec un liquide, la concentration a 
l’equilibre est une fonction de la pression et de la temperature : 

C=f(p,T) (16.1) 

A temperature constante, la relation (16.1) correspond a la loi de Henry (la 
pression du gaz est proportionnelle a sa fraction molaire dans le liquide) : 

Pa = H a X a (16.2) 

ou la constante de Henry H 4 a les dimensions d’une pression. 

En tenant compte de la loi de Dalton, selon laquelle, dans un melange, le 
rapport de la pression partielle d’un constituant a la pression totale est egal 
a la fraction molaire du constituant p A /p = Y A , l’equation (16.2) devient : 

PY A =H A X A (16.3) 

avec Y a la fraction molaire du constituant A dans la phase gazeuse. 

Par consequent, la courbe de distribution sera une droite, dont la pente 
H A /p est egale au coefficient de partage du solute A. 

Si la loi de Henry n’est pas valable, on peut tracer la courbe d’equilibre a 
partir de l’egalite des fugacites entre les phases liquide et gazeuse. 
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Si le solute est transfere a partir du liquide vers la phase vapeur, le pro- 
cessus est appele stripping (degazage) ; la droite operatoire est situee au- 
dessous de la droite d’equilibre (figure 16.1.b). 




(a) 




Fraction molaire X 
(b) 



Figure 16.1 - Diagramme d'equilibre 
et droite d'operation pour : 
a) I'absorption; b) le stripping. 



La fugacitef A du corps A dans un melange gazeux remplace la pression 
reelle pour exprimer la difference de comportement du gaz ou du melange 
gazeux par rapport au gaz parfait. Ayant la dimension d’une pression, le 
rapport fugacite/pression est appele coefficient defugacite ou fugacite relative : 

Y -f/p (16.4) 

Comme le gaz tend vers l’etat parfait lorsque p — » 0, f/p — > 1. Ainsi y 
caracterise l’ecart a la perfection du gaz reel. 

Bien que Ton puisse aussi representer 1’equilibre gaz-liquide dans un 
diagramme triangulaire equilateral classique dont les sommets corres- 
pondent aux trois elements solute, diluant et solvant, les diagrammes de 
distribution sont pratiquement les seuls utilises. 
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16.3 Calcul des colonnes d'absorption 

16.3.1 Absorption discontinue 

Le solvant est charge dans le soubassement de la colonne et il revient en 
permanence en tete de colonne grace a une pompe a travers l’echangeur 
qui permet d’eliminer la chaleur apportee par F absorption. Le gaz a trai- 
ter est introduit en fond de colonne et sort en tete. Le solvant se charge 
progressivement en composants absorbables; quand il est sature, on le 
remplace par du solvant neuf 




Figure 16.2 - Schema du bilan 
de matiere dans la colonne d'absorption. 
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Le choix des conditions operatoires est fonction de la solubilite des gaz 
qui augmente quand leur pression partielle augmente. On a done tou- 
jours interet a faire fonctionner les colonnes d’absorption a la pression la 
plus haute possible. Ce sera en general la pression a laquelle le gaz a trai- 
ter est disponible. 

La solubilite du gaz est d’autant plus grande que la temperature du sol- 
vant est plus faible. En consequence, dans les installations de traitement 
de gaz comprenant une colonne d’absorption et une colonne de regene- 
ration, on refroidit toujours le solvant regenere en rechauffant la solution 
qui sort en fond de l’absorbeur. La temperature optimale d’introduction 
du solvant est determinee par des considerations economiques. 

La figure 16.2 illustre le schema d’une colonne dans laquelle les deux 
phases, melange gazeux et solvant liquide, circulent a contre courant. 
Le melange gazeux G (constituant soluble ou solute A et gaz inerte ou 
diluant B) entre en bas de la colonne, abandonne une partie de A (absor- 
bee par le solvant) et sort par l’extremite superieure. Introduite au sommet 
de l’appareil, la phase liquide L s’enrichit progressivement en consti- 
tuant A et s’evacue en bas de la colonne. 

En connaissant le debit molaire G du melange gazeux, la fraction molaire 
de gaz a traiter Y ] et la fraction molaire du liquide a l’entree X 2 , les degres 
de liberte sont le debit molaire L du liquide et le nombre d’etages ideaux; 
pour L donne, on doit determiner le nombre d’etages theorique N lh . 

16.3.2 Bilan de matiere 

Pour le constituant soluble A, 1’equation bilan de toute la colonne 
s’exprime comme : 

N a = G(Yj - Y 2 ) = L(X 1 -X 2 ) (16.5) 

ou N a est le debit molaire de constituant A absorbe dans la colonne (en 
mol/s) ; G le debit molaire du melange gazeux (en mol/s) ; L le debit 
molaire du liquide absorbant (solvant) (en mol/s) ; X le rapport molaire 
du constituant A dans la phase liquide (en mol/mol de solvant) ; Y le 
rapport molaire du constituant A dans la phase gazeuse (en mol/mol de 
composant B). Les indices 1 et 2 se rapportent aux deux extremites de 
la colonne. 
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Pour une partie de la colonne uniquement, situee entre une section 
horizontale quelconque et le sommet de la colonne, le bilan s’ecrit : 

G(Y-Y 2 )=L(X-X 2 ) (16.6) 



avec X et Y pris dans la section consideree. 

II resulte pour l’equation de bilan des matieres : 



l = y t -y 2 = y-y 2 

G Xi-X 2 X-X 2 



(16.7) 



Le diagramme de la figure 16.3, en coordonneeX et Y est utilise pour le 
calcul graphique d’une colonne a absorption. On y represente la courbe 




Figure 16.3 - Diagramme d'equilibre pour le calcul des colonnes d'absorption. 
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d’equilibre selon la loi de Henry, qui dans les coordonnees du dia- 
gramme se presente sous la forme : 



y _ h x 
1 + y p l+x 



(16.8) 



ou : 



y = 



aX 

1 + ( 1 - a)X 



(16.9) 



Avec a = H/P. 

Le domaine situe au-dessus de la courbe representant l’etat d’equilibre 
du systeme gaz-liquide est caracterise par une concentration de la phase 
gazeuse superieure a la concentration d’equilibre (y > Y t ) ; il s’ensuit une 
absorption du gaz soluble dans le liquide. De meme, un point situe sous 
la courbe d’equilibre, avec Y <Y h a une tendance a la desorption du gaz 
soluble dans le liquide. 

La droite d’operation tracee sur le meme diagramme, correspondant a 
l’equation (16.7), relie les points de coordonnees X^ t (extremite infe- 
rieure de la colonne) et X 2 Y 2 (sommet de la colonne). Dans le cas de 
l’absorption, cette droite se trouve au-dessus de la ligne d’equilibre, alors 
que pour la droite de desorption, elle est placee en dessous. Au point 1, 
les deux phases sont riches en constituant soluble, tandis qu’au point 2 
les memes phases se sont appauvries ; Generalement, X 2 > 0, car a l’entree 
dans la colonne le solvant (souvent recycle) contient du gaz absorbe dans 
un cycle anterieur. 

Un point M sur la droite operatoire donne la composition des phases a 
un certain niveau de la colonne, tandis que pour le meme point, les 
conditions a l’interface sont exprimees par le point Mj situe sur la courbe 
d’equilibre; le point M ; resulte de Fintersection de la ligne de pente (fe,’/fe ’), 
a partir de M, avec la courbe d’equilibre. 



16.3.3 Valeur minimale du rapport L mjn IG 

L’analyse de l’equation (16.7) montre que la pente de la droite operatoire 
est egale au rapport L/G, c’est-a-dire a la consommation specifique de 
solvant (mol de solvant/mol de gaz inerte B). 
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Si Ton suppose connues la concentration initiale Y t et finale Y, du gaz 
ayant le debit G et la concentration initiale du solvant X 2 , la position de 
la droite operatoire est definie soit par le debit L, soit par la concentra- 
tion finale X t du solvant. 

Pour les valeurs de G , Y, , Y, etX 2 fixees, la valeur deX t augmente quand 
le debit de solvant L diminue. 



Droite d'operation 
pour le debit reel 




Sur le diagramme de la figure 16.4, on observe plusieurs positions de la 
droite operatoire (pour les memes valeurs de Y 1; Y 2 et X,) tracees en 
fonction de differentes consommations specifiques de solvant. Le rap- 
port (L/G) ne peut pas s’abaisser sous une valeur minimum correspon- 
dant a la pente de la droite operatoire qui coupe la courbe d’equilibre; 
dans le cas contraire le systeme passe dans un regime de desorption. Le 
point d’intersection caracterise une force motrice du processus nulle. 

A partir de considerations economiques, on determine le debit optimal, 
generalement situe entre 1,3 L min et 1,5 L min . 
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16.3.4 Etage (plateau) theorique 

Le calcul d’une colonne d’absorption se fonde specialement sur les 
bilans et sur les lois d’equilibre entre phases et a pour but de determiner 
le nombre d’etages theoriques necessaires pour la realisation d’une separation 
donnee. Dans le cas de l’absorption, un plateau theorique represente 
l’element ideal de contact qui permet au gaz montant du plateau imme- 
diatement inferieur d’etre en equilibre avec le liquide descendant du 
plateau immediatement superieur. 

Le nombre minimum de plateaux theoriques necessaires a une absorption entre 
des titres donnes peut se deduire soit par voie graphique, en traduisant 
les equations de bilans par des courbes ou des droites (methode de McCabe 
et Thiele par exemple), soit par calcul numerique en ecrivant toutes les 
equations pour chaque plateau et en les resolvant. 

La methode graphique part du diagramme d’equilibre sur lequel on trace la 
courbe d’equilibre et la droite d’operation. Les points situes sur la courbe 
d’equilibre representent l’equilibre des phases gaz-liquide sur les plateaux, 
alors que les points appartenant a la droite d’operation representent l’etat 
du systeme gaz-liquide entre deux positions d’equilibre (plateaux). 

Elle consiste a tracer des segments de droite (marches d’escaliers) entre la 
courbe d’equilibre, la droite d’operation et les points indiquant les titres 
desires; c’est le nombre de points touchant la courbe d’equilibre qui 
donne le nombre minimum de plateaux theoriques. 

Comme on le voit sur la figure 16.5, le gaz de concentration Y, entre en 
bas de la colonne et le liquide de concentration X : = X (1) quitte le plateau 
n° 1. Ainsi, l’etat du systeme gaz-liquide a l’extremite inferieure de la 
colonne (point 1) est caracterise par les coordonnees (X t ; Yj) ou (X,; Yj) 
sur la droite d’operation. Au niveau du plateau 1 s’etablit l’equilibre 
entre le gaz de concentration Y a qui penetre dans la colonne et le liquide 
de concentration X a qui s’ecoule du plateau 2. Entre les plateaux 1 et 2, 
l’etat du systeme forme par les deux phases est represente par le point a 
de coordonnees (X a ; Y a ) sur la droite d’operation. On continue avec le 
meme raisonnement jusqu’a l’extremite superieure ou le gaz quitte la 
colonne a la concentration Y 2 , et ou est introduit le liquide de concentra- 
tion X 2 . Sur le diagramme, l’etat du systeme a l’extremite de la colonne 
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est caracterise par le point d, de coordonnees (X,; Y d ). Etant donne que, 
habituellement, le bout du segment ne coincide pas avec l’extremite de 
la droite operatoire (point 2), la construction graphique se termine au- 
dela du point 2, en d. 

Une solution analytique est possible dans le cas assez courant ou la courbe 
d’equilibre peut etre assimilee a une droite, par exemple lors de l’absorp- 
tion d’un gaz dilue, obeissant a la loi de Henry. 

Dans la pratique, le nombre des plateaux reels n’est pas identique au 
nombre des plateaux theoriques calcule. 




Figure 16.5 - Determination graphique du nombre 
de plateaux theoriques pour I'absorption. 



16.3.5 Absorption en colonnes avec garnissage 

Dans ce type de colonne, dont le garnissage est destine a disperser l’une 
des phases au sein de l’autre et a assurer le controle de la retention de 
cette phase dispersee, le contact est permanent. 

Les performances de separation du garnissage etant superieures, l’etage 
ideal est inadapte pour les echanges a contact permanent. 

Le nombre d’etages theorique N lh necessaire pour realiser une separation 
donnee, permet de calculer la hauteur de l’appareil. En introduisant les 
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notions d’efficacite et de hauteur equivalente a un etage theorique ( HETP ), 
grandeurs accessibles par 1’experience, la hauteur de la colonne s’ecrit : 

Z = N th (HETP) (16.10) 



Si la concentration du solute est faible (moins de 10 %), les debits de gaz 
et liquide traversant la colonne sont constants, et la hauteur du lit de gar- 
nissage Z est donnee par la relation : 



Z = 



K ?P 



(Y-Y*), 



1 



dY 

Y-Y* 



(16.11) 



si Ton utilise le coefficient global de transfert relatif a la phase gazeuse, ou : 



(x-x*h 

LM r dx 
K'.a p J X*-X 

' (Y-Y* >2 



(16.12) 



avec C M le debit molaire de gaz par unite de surface; L M le debit de 
liquide par unite de surface ; X la concentration du liquide en equilibre 
avec la concentration du gaz en tout point ; Y la concentration du gaz en 
equilibre avec le liquide; C la concentration molaire totale ; p la pression 
totale ; a la surface volumique d’un garnissage. 

Les differences entre les concentrations a l’equilibre et les concentra- 
tions reelles sont representees sur la figure 16.3. 

Pour des teneurs faibles, si (G M /KJa p) peut etre considere comme constant 
le long d’une colonne de hauteur Z, l’equation (16.11) simplifiee donne : 



Z = 



K a p 

Gm 



(Y-Y*), 

s 



(Y-Y*) 2 



dY 

Y-Y* 



(16.13) 



Le terme de droite (sans dimensions) a ete nomme par Chilton et Colburn 
« nombre d’unites de transfert » relatif a la phase gazeuse, et on lui attri- 
bue la notation NUT ? : 

(Y-Y*), 

nut * = j ^ ( i6 - 14 ) 

(y-y *) 2 
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Ainsi : 



Z = H X NUT X 

Q 

ou H„ — — est la hauteur d’une unite de transfert. 

K t a P 

En suivant le meme raisonnement on obtient : 



(16.15) 



Z=H,NUT I (16.16) 

La valeur de NUT, ' ou NUT t peut etre determinee soit par une methode 
graphique, soit par integration numerique. 

Si la droite d’operation et la courbe d’equilibre sont des droites, et c’est 
le cas pour les systemes dilues, le NUT, ' s’obtient avec : 

NUT a = y (16.17) 

" A Y lm 



ou A Y lm est le facteur moyen de potentiality, donne par : 



A Y lm = 



AY r -AY 2 



In 



AY 

AY 



(16.18) 



avec AYj = Y 1 - Y e , A Y 2 = Y 2 - Y e et Y e = Y*~ concentration du gaz en 
equilibre avec X. 

Le calcul precedent suppose un plateau theorique; en realite, de nom- 
breux facteurs limitent l’echange et on doit introduire la notion d’effica- 
cite de plateau. 



I Remarque 

L’aire S de l’interlace gaz-liquide est en general tres mal connue; il est par 
suite avantageux d’utiliser l'aire a (par unite de volume) de la partie active de 
la tour, ainsi que les coefficients K ’a et K/a. 

Pour eviter toute confusion, il convient de toujours rappeler par un 
indice le facteur de potentiality ayant servi de base au calcul. 
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16.4 Absorption par reaction chimique 

Dans de tres nombreuses applications industrielles, l’absorption est accom- 
pagnee d’une reaction chimique : le gaz entre en reaction avec le liquide 
absorbant et donne une substance plus ou moins stable qui reste dans la 
solution ou qui peut precipiter. Cette reaction peut etre instantanee ou 
se derouler plus lentement; dans le premier cas, le gaz absorbe n’existe 
dans le liquide que sous la forme d’un corps compose. 

Parmi les operations d’absorption avec reaction, on cite : 

- le lavage des gaz acides : H 2 S, S0 2 , Cl 2 , HF, P 2 0 5 , etc. ; 

- la fabrication de produits purs : LLS0 4 , HN0 3 , nitrates, etc. ; 

- la biotechnologie : fermentation, oxydation des boues, etc. ; 

- les precedes en phase liquide : hydrogenation, sulfonation, halogena- 
tion, polymerisation, etc. 

La variation de la concentration du constituant A absorbe - sans reaction 
chimique - dans un liquide est montree par la figure 16. 6. a. 
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En phase gazeuse, le constituant A est a la pression partielle p A „, corres- 
pondant - d’apres la loi de Henry - a la concentration C Ag = p Ag /H A , ou 
H a est la constante de Henry. Cette concentration reste constante dans 
la phase gazeuse ; en atteignant le film stagnant gazeux, la concentration 
diminue de maniere lineaire, jusqu’a la valeur C Ai . Dans le film stagnant 
liquide, la concentration s’abaisse lineairement de Qi, jusqu’a C Al , valeur 
qui reste ensuite constante dans toute la phase liquide. 

La figure 16.6.b illustre les profils de concentration dans le cas de l’absorp- 
tion suivie d’une reaction chimique avec le liquide S ou avec une autre 
substance S dissoute dans le liquide. 

On peut y observer la variation de la concentration de S dans le liquide 
et du compose AS, produit resulte de la reaction. Dans la phase gazeuse, 
les conditions restent identiques avec celles du cas precedent, cependant 
avec des valeurs pour C Al qui correspondent a l’equilibre entre le gaz et 
le compose AS ou entre le gaz et la solution du compose AS. 

Au debut de l’absorption, le constituant A passe immediatement dans le 
compose AS et la concentration de A a l’interface est nulle; au fur et a 
mesure que de nouvelles quantites de A penetrent dans le liquide, une 
couche de plus en plus epaisse, voisine a 1’interface, s’epuise dans le 
reactant S. Le constituant A doit ainsi diffuser plus loin dans le liquide 
afin de pouvoir entrer en reaction avec S ; le front de reaction (parallele a 
l’interface) continuant ainsi sa progression vers l’interieur du liquide. 
Dans le meme temps, le produit AS diffuse egalement vers 1’interieur du 
liquide. Apres un intervalle de temps en regime transitoire, il s’etablit un 
regime stationnaire et permanent, avec comme resultat la stabilisation 
du front de reaction a une certaine distance de l’interface. 

Dans la reaction A + S * * AS, le deroulement d’une absorption avec 

reaction est beaucoup influence par la constante de vitesse de reaction k r : 

- pour un regime de reaction tres lente, l’absorption se rapproche des 
conditions d'une absorption sans reaction chimique; 

- pour des valeurs de k r intermediates, le processus est determine par la 
vitesse de reaction ; 

- dans le cas des regimes de reaction tres rapide, le processus est deter- 
mine par la diffusion de la substance S. 
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La connaissance de cette theorie de l’absorption avec reaction est neces- 
saire a l’etablissement du modele du reacteur. 

16.5 Contacteurs gaz-liquide 

Le phenomene physique qui regit 1’absorption est la diffusion a contre- 
courant qui s’instaure entre la phase liquide et la phase gazeuse. Les 
transferts de matiere et de chaleur s’etablissent au moyen de dispositifs 
de contact qui engendrent de grandes surfaces d’echange entre les deux 
phases. Pour ce faire, il existe deux variantes : 

- dispersion du gaz dans une phase liquide continue; 

- dispersion du liquide dans une phase gazeuse continue. 

Bien que dans certains cas particuliers on utilise un equipement specifique 
(Venturi pour le lavage de gaz charges en poussieres ou colonnes a film 
pour les reactions tres exothermiques par exemple) afin de garantir une cer- 
taine efficacite, la tendance actuelle va a l’utilisation d’elements tres sem- 
blables a ceux decrits pour la distillation : colonnes a plateaux ou 
colonnes a garnissage, qui doivent permettre un contact intime du gaz et 
du liquide. 

La phase continue correspond aux colonnes a plateaux, tandis que dans 
les colonnes a garnissage, c’est la phase gazeuse qui est en continu. 

Le choix du contacteur se fait en fonction : 

- de ses performances a etablir un contact parfait entre les deux phases 
en contact, done a assurer une bonne efficacite du transfert de matiere ; 

- du volume de liquide mis en ceuvre. 

Des lors, les dispositifs utilises dans l’industrie se presentent sous les 
formes les plus diverses. La figure 16.7 donne quelques exemples de 
contacteurs gaz-liquide. 

Les laveurs a pulverisation (Venturi) sont utilises uniquement lorsque la 
solubilite dans le solvant est tres grande, et que par suite un seul etage suf- 
fit a epurer le flux gazeux (par exemple absorption de gaz chlorhydrique). 
Leur domaine privilegie n’est pas le transfert de matiere, mais le transfert 
de chaleur (tours de refroidissement des centrales atomiques par exemple). 
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16.5.1 Colonnes d'absorption et organes internes 

Le role de la colonne (utilisee avec le meme succes en distillation et en 
absorption) est d’obtenir des transferts simultanes de matiere et de cha- 
leur entre les deux phases en presence. Le taux de transfert depend de la 
surface d’echange et de la duree de contact entre les deux phases, done 
du type d’ecoulement des deux fluides. On s’efforce done de realiser 
une turbulence maximum avec un minimum de perte de charge. 
L’enveloppe constituant la colonne peut etre une virole monobloc (une 
seule piece, a partir generalement d’un diametre de 1,5 m) ou formee par 
plusieurs trongons assembles par brides. Chaque colonne est munie 
d’un ou plusieurs orifices de visite (trou d’homme), en fonedon de la 
frequence des interventions. 

Le fonctionnement de la colonne exige de l’equiper de differentes tubu- 
lures telles que : alimentation en gaz, sortie du gaz sec, injection de la 
phase liquide, elimination du liquide charge, les tubulures de controle et 
de regulation. 

Pour des considerations economiques, si le debit et les proprietes phy- 
siques du flux de gaz varient fortement entre le pied et la tete de colonne 
(surtout dans la distillation), il est possible de construire une colonne a 
deux, ou meme trois diametres differents. 

■ Colonnes a plateaux 

Le role d’amener les deux phases en contact le plus pres possible de l’etat 
d’equilibre revient aux plateaux; ils doivent done assurer la dispersion de 
la phase gazeuse au sein du liquide. Pour ce faire, on utilise l’ecoulement 
par gravite de la phase liquide qui est introduite en haut de la colonne et on 
profite de l’energie de pression du gaz (se deplagant a contre-courant) pour 
le disperser dans le liquide. 

La perte de charge totale de la colonne doit rester en dega d’une valeur 
maximale qui est la pression du gaz a laver. 

Tout plateau conventionnel comprend un ou plusieurs deversoirs destines a 
l’evacuation du liquide vers le plateau inferieur, et une aire active ou la 
vapeur et le liquide entrent en contact. Cette aire active peut etre equipee 
d’un vaste choix de dispositifs favorisant la creation de cette emulsion. 
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A part quelques dispositifs particuliers, les plateaux peuvent se ranger en 
deux grandes categories : 

- les plateaux a courants croises avec trop-plein; la phase gazeuse ascen- 
dante traverse le liquide qui se deplace horizontalement sur le plateau ; le 
liquide s’ecoule par gravite d’un plateau a l’autre par une conduite (trop- 
plein) ; 

- les plateaux a contre-courant sans trop-plein; ils ne comportent ni barrage 
de sortie ni trop-plein, le liquide et la vapeur s’ecoulent par les memes 
orifices. 

Un plateau a courant croise se compose d’une plaque metallique plane 
sur laquelle sont fixes les elements de barbotage dont la disposition peut 
etre rectangulaire, triangulaire ou en losange, des barrages et des trop-pleins. 
Le plateau a contre-courant est une simple plaque perforce de trous (entre 3 
et 25 mm de diametre). 

A part les trous, les elements de barbotage les plus utilises sont les 
calottes cylindriques et les soupapes. 

Les colonnes a plateaux sont interessantes lorsque : 

- il y a une forte tendance a l’encrassement ; 

- le taux d’arrosage est tres faible, ou tres variable ; 

- le NUT est assez eleve ; 

- la perte de charge n’a pas d’importance; 

- c’est le coefficient de conductance cote liquide qui est le plus faible (cas, 
assez rare, de l’absorption d’un gaz pur). 

■ Colonnes a garnissage 

Les colonnes garnies different nettement des colonnes a plateaux, tant 
par leur construction que par leur fonctionnement. Les fluides y circu- 
lent a contre-courant et non plus a courants croises. L’equilibre entre 
liquide et vapeur n’est realise en aucun niveau d’une section garnie, 
meme si Ton la considere comme fonctionnant de fagon ideale. 
Contrairement aux differents plateaux, le garnissage assure le transfert 
de matiere et de chaleur de fagon continue. Mais pour la commodite des 
calculs, on determine la hauteur de garnissage capable d’effectuer le meme 
travail qu’un etage theorique. 
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Les colonnes a garnissage ont une faible retenue de liquide et une faible 
perte de charge. En revanche, elles sont peu souples, c’est-a-dire qu’on 
ne doit pas trop s’ecarter des conditions operatoires pour lesquelles elles 
ont ete choisies et dimensionnees afin de ne pas voir baisser leurs perfor- 
mances. 

Le garnissage est constitue de petits elements soit disposes en vrac, soit 
ranges (structure ordonnee). Une fois mouille, il offre un film continu 
de tres grande surface qui est leche par la vapeur ascendante divisee dans 
les espaces interstitiels. Le premier garnissage utilise etait constitue de petits 
cylindres creux de diametre exterieur egal a leur hauteur : les anneaux 
Raschig, realises en ceramique ou en metal. On a cree par la suite d’autres 
formes telles que les selles de Berl, et les anneaux Pall de meilleure effi- 
cacite (ils empechent l’accumulation du liquide, quelle que soit leur 
orientation). Leur dimension peut varier de 5 a 100 mm, mais il est 
important de respecter certaines proportions vis-a-vis des dimensions de 
la colonne. Il faut aussi eviter ou limiter la fonction de trajets preferen- 
tiels; c’est pourquoi on fractionne la hauteur de garnissage en plusieurs 
trongons de 1 a 2 m d’epaisseur supportes par des grilles, et on redistri- 
bue le liquide entre chaque trongon par des pulverisateurs ou des pla- 
teaux distributeurs. 

Le garnissage structure consiste en des rubans paralleles denteles en toile 
metallique. La direction des dentelures est inclinee vers l’axe de la colonne; 
leur angle d’inclinaison dans les rubans adjacents est inverse de l’un a 
l’autre. Il se forme ainsi, entre les ditferents rubans, deux groupes de canaux 
d’ecoulement paralleles croises de section triangulaire. 

En service, le courant de reflux - la phase liquide - ruisselle vers le bas, a 
la surface du garnissage, en un leger mouvement de va-et-vient. L’effet 
capillaire de la texture produit un mouillage complet et uniforme de la 
surface du garnissage; toutes les mailles de la toile sont recouvertes d’un 
film de liquide. La densite du ruissellement se repartit uniformement 
sur toute la section. La vapeur s’ecoule vers le haut dans les canaux ouverts; 
la perte de charge est done faible. 

Dans ce garnissage, la section de passage libre est tres importante, ainsi 
que la surface de contact liquide-vapeur; il est, de ce fait, utilise pour des 
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distillations sous vide pousse (1 a 5 mm Hg de pression absolue) meme 
s’il necessite un nombre d’etages theorique important. 

II existe un tres grand nombre de types de garnissages utilises pour equi- 
per les colonnes, en raison des buts contradictoires poursuivis lors de la 
fabrication d’elements de garnissage. Les elements doivent presenter une 
surface aussi grande que possible, mais opposer une faible perte de 
charge au passage de la vapeur. Ils doivent etre mouillables par la phase 
liquide et former un film liquide continu mais retenir tres peu de ce 
liquide. 

Le choix du type de garnissage depend d’un grand nombre de facteurs 
dont les principaux sont : 

- le prix du materiau ; 

- la resistance a la corrosion : elle impose souvent le choix d’elements en 
verre, en inox, en graphite, en ceramique ou parfois en metaux precieux; 

- la surface specifique : une grande surface accelere les echanges. Les 
pertes de charge sont generalement elevees lorsque la surface speci- 
fique est grande ; 

- le pourcentage de vacuite : s’il est eleve, on diminue les pertes de charge, 
ce qui permet de travailler sous pression reduite dans le bouilleur. 

Les dimensions des elements jouent un role important. On choisira tou- 
jours des elements de dimension uniforme pour eviter qu’ils ne s’emboi- 
tent les uns dans les autres lorsqu’ils sont charges en vrac. 

Les colonnes a garnissage regulier sont interessantes lorsque : 

- il y a beaucoup d’etages theoriques ; 

- le taux d’arrosage (debit liquide par unite de section) est faible ; 

- une tres faible perte de charge est requise ; 

- il y a de fortes variations dans la charge gazeuse. 

Les colonnes a garnissage regulier coutent tres cher, et ne sont done pas 
utilisees dans les autres cas. 

Les colonnes a garnissage en vrac presentent le grand avantage de couter 
moins cher. Elies sont done utilisees toutes les fois que les exigences 
requises pour les autres types d’appareils n’existent pas. 
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■ Autres appareils internes 

La fonction du repartiteur consiste a repartir grossierement et uniforme- 
ment la phase liquide, la repartition plus fine (dans le garnissage) s’ope- 
rant ensuite sous l’effet des forces capillaires de la texture. Selon le debit 
de liquide, on trouve des repartiteurs a tubes, a elements, a canaux, ou 
encore un repartiteur a deux etages. 

Le collecteur recueille le liquide ruissellant d’une section de la colonne et 
l’achemine au repartiteur suivant. II offre au courant de gaz un mini- 
mum de resistance a l’ecoulement. 

Remarque 

Les grandes colonnes utilisees dans l’industrie ne sont generalement pas des 
colonnes a remplissage, car il a ete montre que, pour des volumes impor- 
tants, les liquides tendent a emprunter des trajets preferentiels et ne rencon- 
trent pas les vapeurs. 

16.5.2 Hydrodynamique de la colonne 

Dans les equipements destines a disperser des gaz dans le liquide, on 
observe, pour certaines valeurs du debit gazeux, que la dispersion du gaz 
est empechee. 

Au-dela d’une certaine valeur de la vitesse du gaz, la perte de charge aug- 
mente extremement vite. On constate alors que le liquide n’arrive plus a 
descendre dans la colonne. On atteint 1 ’engorgement. II en va de meme 
dans le cas oil les deux phases sont liquides. 

L’engorgement se produit lorsque la resistance qu’offre la phase conti- 
nue au mouvement d’une goutte de fluide en phase dispersee equilibre 
la force de pesanteur. 

La retention est le volume de liquide accumule par unite de volume garni 
(colonne avec garnissage). On distingue la retention capillaire et la retention 
operatoire; la somme des deux constitue la retention totale. 

La retention capillaire correspond au liquide qui reste definitivement empri- 
sonne, principalement aux points de contact entre les elements de gar- 
nissage et dans les cavites sans communication avec le has. Pour un type 



374 




16 • Absorption 



16.5 Contacteurs 
gaz-liquide 



de garnissage, la retention capillaire n’est fonction que du nombre d’Eotwos 
du liquide rapporte a la dimension nominale d’un element. 

La retention operatoire correspond au liquide qui s’accumule dans la colonne 
en fonctionnement mais qui peut s’ecouler immediatement apres l’arret. 
Cette quantite caracterise done le temps de sejour du liquide dans la 
colonne. Au-dessous de la zone de charge, la retention operatoire est inde- 
pendante du debit gazeux; dans la zone, elle se revele etre une fonction 
des nombres Re et Ga de l’ecoulement liquide. 

La retention est fonction des charges gazeuse et liquide, de la viscosite 
du liquide et du type de garnissage. La valeur moyenne est d’ environ 4 a 
6 % du volume de garnissage, a laquelle s’ajoute la retenue dans les dis- 
tributeurs et les collecteurs. 

Le debit de liquide doit etre suffisant pour assurer un film qui ruisselle 
sur le maximum de la surface du garnissage; dans le cas contraire, une 
partie de la surface disponible ne sera pas utilisee, soit parce qu’elle reste 
seche, soit parce que le film ne se renouvelle pas. 

Morris et Jackson (Morris G. A., Jackson J., 1975) definissent le taux de 
mouillage comme le rapport du debit volumique de liquide par le peri- 
metre maximal mouillable dans une section droite de la colonne. 
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17.1 Generates 

Le passage direct d’une substance de l’etat solide a l’etat de vapeur porte 
le nom de sublimation. Dans les applications industrielles, la sublimation 
inclut egalement la desublimation, qui represente 1’operation inverse de 
condensation des vapeurs et leur passage a l’etat solide. 

Par extension, on considere comme sublimation les operations dans les- 
quelles il existe une etape intermediate de fusion ( pseudosublimation ). 

La sublimation etant un cas de vaporisation particulier, on peut, en le sou- 
mettant a la sublimation, purifier un corps ou separer l’un de l’autre deux 
corps initialement associes et presentant des points triples differents. Une 
autre application importante est le sechage par sublimation, operation per- 
mettant le sechage des substances thermolabiles. 

La sublimation peut s’effectuer soit sous vide, en diminuant la pression 
totale jusqu’a une valeur inferieure a la pression de vapeur saturante, a la 
temperature correspondante, soit a la pression atmospherique, par abais- 
sement de la pression partielle. Dans ce dernier cas, on provoque l’eva- 
poration du produit a l’aide d’un gaz porteur. 

Les quantites de chaleur a transmettre au solide et a recueillir lors de sa 
condensation sont tres elevees, et rendent cette operation peu attractive, 
excepte pour les produits a haute valeur ajoutee. 

La sublimation en tant que moyen de separation sera consideree lorsque : 
- le materiau est instable ou sensible a la temperature et a l’oxydation; 
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- il est souhaitable d’obtenir un produit solide directement de la phase 
vapeur, par exemple pour un certain type de cristal, une taille ou une 
apparence du produit ; 

- le produit a obtenir est non volatil, thermosensible et qu’il doit etre 
separe a partir d’un materiau volatil, par exemple en lyophilisation ; 

- le produit a recuperer a un point de fusion eleve, et si le processus a haute 
temperature presente des problemes tels que la corrosion de l’equi- 
pement; 

- le materiau volatil est melange a un pourcentage eleve de materiaux non 
volatils ; 

- un melange de materiaux volatils doit etre separe. 

Le grand developpement de cette operation est du a la lyophilisation ou 
cryodessiccation qui permet d’eviter l’alteration des qualites des produits 
sensibles a la chaleur, surtout dans l’industrie pharmaceutique, alimen- 
taire et en biochimie. 

On prefere souvent la sublimation a d’autres precedes de separation (dis- 
tillation, extraction) car elle peut se derouler a des temperatures basses et 
sans solvant. C’est done une operation non polluante. 

Parmi les substances purifiees par sublimation, on trouve : 

- des substances organiques : naphtalene, thymol, anthracene, camphre, 
acide benzoi'que, acide salicylique, pyrogallol ; 

- des substances inorganiques : arsenic, iodyne, magnesium, tetrachlo- 
ride de titane, trioxyde de molybdene, hexafluoride d’uranium. 

17.2 Considerations theoriques 

17.2.1 Changement d'etat 

Dans un diagramme ( p,T ) (figure 17.1) le plan est partage en 3 zones par 
la courbe de sublimation AT qui enregistre la pression de vapeur du solide, 
la courbe de vaporisation TB qui enregistre la pression de vapeur du liquide 
et la courbe de fusion TC qui enregistre l’effet de la pression au point de 
fusion. La coexistence des 3 phases determine la position du point triple. 
En dessous de la pression et de la temperature du point triple, le lieu des 
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points de transition solide - gaz delink la courbe de fusion et de subli- 
mation. Pour certaines substances, les valeurs de P et T coordonnees du 
point triple sont telles que la sublimation a toujours lieu dans les condi- 
tions ambiantes (l’iode, la naphtaline, le chlorure mercurique ou sublime 
corrosif, l’anhydride carbonique). Par exemple, le point triple du C0 2 se 
situe a P = 5,28 atm et T = - 56,6 °C, et celui de l’eau a P = 0,0062 atm et 
T = 0,0098 °C. Par consequent, a la pression atmospherique, il est pos- 
sible de sublimer le CO 0 . 

Dans le cas de la fusion, de la vaporisation ou de la sublimation, la cha- 
leur latente q t , est liee a la variation du volume specifique Av lors du pas- 
sage d’une phase a l’autre, et a la pente dp/dT K de la ligne de transition 
par la fonnule de Clapeyron : 

q ,=T K Ai>(dp/dT K ) (17.1) 

L’expression de Clapeyron permet aussi d’estimer approximativement la 
pente de la courbe de vaporisation si l’on suppose negligeable le volume 
specifique du liquide en comparaison de celui de la vapeur et si 1’on assi- 
mile la vapeur a un gaz parfait. Pour une mole, on remplace done Av par 
RT K /p et Ton obtient : 

(dp/dT K ) = q t p/RTf? (17.2) 

avec R constante des gaz parfaits. 




Figure 17.1 - Diagramme des phases pour la substance pure. 
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Dans la pratique, la temperature du point triple est egale au point de 
fusion; la chaleur latente de sublimation est la somme de la chaleur de 
vaporisation et de la chaleur de fusion, c’est-a-dire que dans les condi- 
tions d’exploitation, pour les substances organiques, elle est de l’ordre de 
<lv = 850 kj/kg. 

Sur la figure 17.2 est representee, en pointilles, la variation de l’etat du 
systeme lors de la sublimation. D’apres le schema relatif a la ligne abcde, 
la substance initiate a l’etat solide (point a) est chauffee a pression 
constante, jusqu’a la temperature de sublimation (point b, inferieur au 
point triple). Les vapeurs resultees sont evacuees vers le condenseur, le 
processus etant pratiquement isotherme (ligne be) et se deroule avec 
perte de pression (frottement dans la conduite). Le trongon de repre- 
sente la desublimation (isobare) dans le condenseur, tandis que cd est un 
trongon de raccordement se rapportant a la variation de l’etat des vapeurs 
a leur entree dans le condenseur. 




Figure 17.2 - Schema des operations 
de sublimation et de pseudosublimation. 

La pseudosublimation suit le trajet mnopde, la substance se trouvant a une 
pression (point m) superieure au point triple. Pour cette raison, il y a une 
fusion intermediate (point n) et une evaporation (point o ), le reste du 
trajet etant identique a la sublimation. 

La sublimation s’applique habituellement a des substances qui, a l’etat 
solide, ont une pression de vapeur relativement grande. En effet, il est 
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tres rare que les pressions de vapeurs des substances solides atteignent, a 
la temperature normale, la pression atmospherique ; puisque leurs pres- 
sions de vapeurs sont generalement beaucoup plus basses, la sublimation 
doit avoir lieu sous vide. 

17.2.2 Les facteurs influengant la sublimation 

Les etapes composant l’operation de sublimation sont : 

1. vaporisation de la substance solide, 

2. transfert de vapeur, 

3. condensation des vapeurs (desublimation) et recuperation du produit. 

La vaporisation se realise par chauffage direct par l’introduction dans 
l’evaporateur : 

- d’un solide ou gaz prechauffe, 

- d’un gaz chaud pour fluidisation. 

Le chauffage indirect utilise un foyer ou un fluide caloporteur tel que : 
huile, sels fondus, metaux en fusion, etc. 

Le debit masse specifique (en kg/m 2 • s) de vapeur evaporee, a la surface 
d’un liquide pur ou solide, peut se deduire a partir de la formule de 
Hertz - Knudsen : 



( M 3 1/2 

G - = a <2^J < 17 - 3 > 

ou P v est la pression de vapeur a la temperature absolue T Kv de la surface 
(en Pa); a le facteur de correction < 1,0; M la masse moleculaire (en 
mol) ; R la constante des gaz (en J/mol • K). 

Afin d’eviter la fusion de la matiere ou la surchauffe locale, on intensifie 
le transfert thermique par : 

- agitation mecanique de la substance, 

- granulometrie plus fine, 

- agrandissement de la surface d’evaporation, 

- fusion de la substance a sublimer (pseudosublimation). 
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17.3 Procedes de sublimation 

17.3.1 Sublimation simple (en batch) 

Dans ce precede, la phase gazeuse contient uniquement les vapeurs de la 
substance a sublimer. La pression de travail est inferieure a la pression 
correspondant a la pression du point triple, alors que la temperature de 
sublimation correspond a la pression donnee par le diagramme des phases. 
La matiere solide est chauffee et vaporisee, les vapeurs resultees etant 
condensees dans le condenseur (desublimation). La force mo trice est 
constitute par la difference entre les pressions partielles regnant dans 
l’evaporateur et celles du condensateur. 

L’operation de sublimation se deroule souvent sous vide (pression du point 
triple inferieure a la pression atmospherique). Le transfert des vapeurs 
vers le condenseur est du a l’abaissement de la pression (condenseur) a 
l’aide d’une pompe (soutirage des gaz non condensables). 

Afin d’eviter les pertes de substance, on prevoit dans le circuit, entre 
le condenseur et la pompe, un piege a vapeur (refroidi intensement). 
La protection de la pompe s’effectue par un diluant (air) ou par chauf- 
fage. 

La sublimation simple a un bon rendement, son efficacite etant fonction 
du refroidissement (indirecte) dans le condenseur. 

17.3.2 Sublimation par entrainement 

Dans ce mode operatoire un gaz inerte dit gaz porteur (air, N 2 , C0 2 , vapeur 
d’eau) est introduit au moyen d’un ventilateur dans l’installation. On 
peut considerer cette operation comme equivalente a la distillation par 
entrainement. 

Souffler un gaz d’entrainement a comme but : 

- la diminution de la pression partielle de la substance a sublimer, done 
de la temperature a laquelle se deroule l’operation; 

- f intensification (augmentation de la force motrice) du transfert de 
vapeurs vers le condenseur. 
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Suivant la valeur commerciale du fluide d’entralnement, il est evacue a 
l’etat gazeux apres la recuperation complete de la substance sublimee, 
ou condense avec le produit sublime, ou encore recycle totalement ou 
partiellement. 

Dans tous les schemas d’installation utilisant le procede de sublimation par 
entrainement, on peut travailler a la pression atmospherique ou sous vide. 
La figure 17.3 illustre une installation de sublimation avec recyclage du 
gaz d’entrainement. 

Dans le tableau 17.1 [L. KUDELA], on voit que la sublimation du naphta - 
lene dans une installation a entrainement, par comparaison avec la cris- 
tallisation, est un procede tres rentable (cout de l’investissement 2,7 fois 
plus petit), malgre une consommation plus elevee en vapeur et energie 
electrique. 



Tableau 17.1 - Comparaison des differents parametres pour la production du 
naphtalene par cristallisation et par sublimation. 



Parametre du procede 


Cristallisation 


Sublimation 


Contenu en produit a I'alimentation 


92,5 


90,0 


(en % de la masse) 






Contenu final en produit (en % de la masse) 


99,6 


99,6 


Rendement de I'operation 


78,0 


93,7 


Debit masse de produit (en kg/h) 


1 000 


1 000 


Vapeur utilisee par tonne de produit (en kg) 


200 


320 


Electricite par tonne de produit (en kW.h) 


70 


119 


Eau de refroidissement par tonne de produit (en m 3 ) 


200 


14 


Gabarit de I'installation (en m 3 ) 


7 500 


500 
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Figure 17.3 - Schema simplifie d'une installation de sublimation : A) simple; 
B) avec recirculation partielle (en pointilles). a) evaporateur; b) condenseur; 
c) trappe; d) prechauffeur; e) ventilateur; f) refroidisseur; g) pompe a vide. 



17.3.3 Sublimation fractionnee 

Si la matiere a sublimer contient deux ou plusieurs substances 
(solides) volatiles, les conditions operatoires de la sublimation peuvent 
etre ainsi variees (augmentation graduelle de la temperature dans l’eva- 
porateur et diminution de la temperature dans le condenseur) de 
maniere a ce que le produit soit condense par fractions de differents 
degres de purete. On peut assimiler cette operation a celle d’une dis- 
tillation fractionnee. 

II n’existe pas une operation analogue a la rectification etant donne la 
difficulte a realiser le reflux. 

Si les vapeurs resultees par evaporation entrent en contact avec des sur- 
faces de plus en plus froides, on peut obtenir des produits (substances) 
avec differents degres de purification ou realiser une separation des consti- 
tuants (par exemple, la separation d’un melange de chlorure de chrome, 
de chlorure d’aluminium et de chlorure ferrique). 

Une installation de sublimation fractionnee a couche mince est montree 
sur la figure 17.4, pour la separation d’un melange de solides volatils. 
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/ / 

Cycle du solide Cycle du gaz 

inerte porteur 



Figure 17.4- Colonne pour la sublimation fractionnee, avec solide inerte et gaz 
porteur : a) condenseur a reflux; b) colonne; c) evaporateur; d) condenseur. 

17.4 Calcul de la sublimation 

17.4.1 Sublimation simple 

Supposons un systeme forme par deux composants : la substance a subli- 
mer et les impuretes volatiles. On ne prend pas en consideration le 
residu non volatil existant dans la matiere premiere. 
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La pression dans l’evaporateur sera la somme des pressions partielles de 
deux composants : 

Pi=Psi+Pn (17.4) 

L’indice 1 est relatif a la phase gazeuse dans l’evaporateur, l’indice s a la 
substance a sublimer, l’indice i a l’impurete volatile. 

Etant donne que les constituants s’evaporent sans influence reciproque, 
il resulte : 

Psi = p ,i et p n = Pn 
et done l’equation (17.4) devient : 

Pi ~ P s i + Pn (17-5) 



La temperature T 1 dans l’evaporateur est inferieure a celle du point triple 
T\ < Tpr ■ La concentration relative de deux composants (rapport des 
concentrations molaires du composant a sublimer aux vapeurs sortant 
de l’evaporateur) est : 



Qi _ Psl _ ^_sl 
C;i Pn Pn 

Les fractions molaires s’ecrivent done : 

X = L’u ^ Psi _ Psi 

sl Qi + Qi Pi Pi 

et : 

X = i _ (Li _ ^ji 

11 C sl + C,i p l Pi 



(17.6) 



(17.7) 



(17.8) 



Des lors, les compositions, en pourcentage de masse, seront : 

, _ ma, 

1 M s X il + M,.X il 

et : 

. = MjXj , 

1 



(17.9) 



(17.10) 
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avec le rapport des concentrations en masse : 

£1 = M£l 

h M,X ;1 M ; P n 



(17.11) 



ou M est la masse molaire, C la concentration molaire et P la pression de 
la vapeur. 



17.4.2 Sublimation par entrainement 

Dans le cas de la sublimation par entrainement, le systeme se compose 
de trois constituants : deux substances volatiles et un fluide (gaz, vapeur 
saturee ou surchauffee) utilises pour l’entrainement. On neglige le residu 
non volatil se trouvant dans la matiere premiere. 

La pression dans l’evaporateur sera la somme des pressions partielles de 
trois composants : 

P\=Ps\+Pi\+Pa\ (17.12) 

ou Findice a se rapporte au gaz porteur. 

La temperature T l dans Fevaporateur represente la temperature pour 
laquelle la somme des pressions partielles est egale a la pression totale a 
laquelle a lieu la sublimation. La valeur de Tj est done influencee par la 
concentration (ou le debit) de gaz entrainant. La temperature de vapori- 
sation est inferieure par rapport a celle d’une sublimation sans gaz 
entrainant, la presence de celui-ci diminuant les pressions partielles de 
constituants volatils vaporises, done la temperature du melange. 

Si le gaz entrainant est a Fetat de vapeur saturee, sa pression partielle est 
bien determinee, fonction d’une temperature choisie. II existe une rela- 
tion entre la temperature et les pressions partielles (et la pression totale) 
dans Fevaporateur : 

Px = P, + P,i + P al (17-13) 

Les fractions molaires de trois constituants formant la vapeur resultee de 
Fevaporateur sont : 

x s 1 =p s M 
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A - *Vjpi 



A =Pal/Pl= P JPl 



et a partir de la, on trouve pour la concentration (en masse) des vapeurs 
dans 1’evaporateur : 



M Ai 

MA1+MA1+MA1 

M A 

M Ai + M i x n + M Ai 



(17.14) 



(17.14.a) 



et : 



M ,Ai 

mAi + m'x ;i + mA, 



(17.14.b) 



De meme que pour la sublimation simple, on a, a l’entree dans le 
condenseur : 



T 2 = T { et p 2 <Pt 

Dans le condenseur : 

<rp 2> Pi ~ Pi 



oil les indices 2 et 3 se rapportent a la phase gazeuse a l’entree dans le 
condensateur et a la phase gazeuse dans le condensateur. 

L’unite de masse du fluide d’entrainement contient a sa sortie de l’eva- 
porateur : 



ainsi que : 



£1 = AA 
a i A A i 



(substance a sublimer) 



ii = M i x n 

a j M/ a j 



(impurete volatile) 
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A la sortie du condenseur, apres la desublimation, le meme courant 
d’entrainement contient encore : 



et : 



£3 _ MA 
fl 3 M a X ai 



(substance a sublimer) 



£3 = Af,X ,'3 

fl 3 



(impurete volatile) 



Les quantites de substance correspondant aux differences : 

£1 _ £3 _ X i3 t 

«3 M ^ al Xj 

et : 

£1 £3 _ X /3 3 

«3 xj 



(17.15) 



(17.16) 



represente la quantite de produit (en masse) qui va sublimer dans le 
condenseur : 



s \/ ^ 1 — 3 3 / & 3 

(s l /a 1 -s 3 /a 3 ) - {i 3 /a x - i 3 / a 3 ) 



(17.17) 



et : 



fAq i 3 /fl 3 

( 3 1 /fl ! - 5 3 /<3 3 ) - ( / r /<3 ! - l 3 /<3 3 ) 



(17.18) 



Le degre de purification apparait en comparant les rapports (s 0 /a 0 ) et 
(34 At 4) * 

Le rendement de F operation, relatif a la substance sublimee, sera : 



_ s i^ a i~ s 3 /a 3 _ X tl /X al X s3 /X a3 






x sl /x al 



(17.19) 
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17.5 Appareils et installations 
de sublimation 

Les appareils, et implicitement les installations, ont ete realises a partir 
de considerations technologiques specifiques a chaque produit. Ainsi, il 
existe tres peu d’appareils standards pour la sublimation ou la desubli- 
mation. Dans la figure 17.5, on peut voir le schema d’une installation de 
sublimation specifique a la purification de l’acide salicylique. 




Figure 17.5 - Installation de sublimation de I'acide salycilique : 
a) evaporateur; b) condenseur; c) filtre; d) admission d'air (gaz porteur); 
e) admission C0 2 (pour eviter les explosions); f) ventilateur; g) prechauffeur. 



D’une maniere simplifiee, on peut considerer qu’une installation de 
sublimation simple consiste en un appareil de sublimation des produits, 
un condenseur et un dispositit de pompe a vide. 

Pour les operations a echelle industrielle, la forme des evaporateurs 
depend de la maniere de vaporisation du solide. Ainsi on trouve le type : 

- a couche de solide sans gaz porteur (la methode la plus simple), 

- a suspension de solide dans un liquide tres dense et non volatil, 
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- a suspension de solide dans un liquide en ebullition dont la vapeur 
joue le role de gaz porteur, 

- a gaz porteur traversant un lit fixe de particules de solide, 

- a gaz porteur traversant un lit fluidise forme d’une phase dense ou diluee 
de particules solides. 

L’evaporateur est construit avec de grands diametres de fagon a eviter 
autant que possible tout tourbillon dans 1’ introduction du gaz porteur, le 
transfert de chaleur, et l’utilisation des couches minces. Des agitateurs 
appropries sont integres. 

Les condenseurs sont, le plus souvent, des echangeurs de chaleur refroidis 
par detente directe d’un gaz refrigerant ou par circulation d’un liquide 
froid, alcool ou autre, a travers le serpentin, et caracterises par un coeffi- 
cient de transfert thermique assez faible compris entre 5 et 10 W/m 2 .K. 
Cela s’explique par les depots de produit sublime sur la paroi du desubli- 
mateur, agissant ainsi comme un isolant. Afin d’avoir une paroi propre, 
on equipe souvent les condenseurs avec des racleurs ou autre dispositif 
permettant un nettoyage efficace. 

Generalement, l’installation est congue avec chauffage de toutes parts, 
grands diametres des conduites et une isolation pour eviter les depots 
indesirables et les bouchages par des cristaux sublimes. Entre le conden- 
seur et la pompe, il y a lieu de prevoir, pour la condensation sous vide, 
une trappe (piege) a froid et dans le circuit de gaz porteur, un separateur 
final (une tour de lavage, par exemple). 

Le refroidissement ( quench ) des vapeurs avec de fair froid est possible, 
mais conduit a des cristaux plus petits. 

La pompe a vide permet de maintenir a l’interieur de l’evaporateur une 
pression suffisamment basse pour provoquer la sublimation rapide du 
produit par elimination des gaz incondensables (fuites de l’appareil, desorp- 
tion de la matiere seche). 

Le plus souvent, les pompes utilisees sont du type a palettes, et quelque- 
fois, on ajoute une pompe a engrenages afin d’ameliorer la valeur du 
vide recherche. 

Un developpement plus recent tend a prendre plus d'importance : la desu- 
blimation en lit fluidise. Refroidi par la circulation de l’eau dans un 
serpentin, le lit fluidise traverse par la vapeur joue un triple role : 
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- fournir des germes pour les cristaux, 

- eviter le depot de produit sur la surface froide, 

- ameliorer le transfert thermique. 

Remarque 

Dans la purification, l’utilisation de la sublimation est limitee : d’une part le 
nombre de composes facilement sublimables est reduit, d’ autre part il est 
impossible de creer une serie d’equilibres de partage entre la phase vapeur et 
la phase solide condensee. 

17.6 Lyophilisation 

Ce procede d’adsorption combine faction du froid et du vide en provo- 
quant la sublimation de la glace, les cristaux passant directement a l’etat 
gazeux, sans transition par la phase liquide. 

Ces appareils permettent d’obtenir des produits secs d’excellente qualite 
au plan des caracteristiques organoleptiques, du respect des qualites bio- 
logiques et de la preservation des vitamines. 

Un cycle de lyophilisation comporte trois phases : la congelation, la subli- 
mation et la desorption. 

17.6.1 Congelation 

Dans presque tous les cas, les specialistes s’accordent a affirmer que pour 
realiser une bonne lyophilisation, il faut une congelation extremement 
rapide, ainsi qu’un choix judicieux de la temperature de congelation. 

La vitesse d’abaissement de la temperature est tres importante afin d’evi- 
ter la formation de gros cristaux qui menace de deteriorer les textures du 
produit. 

17.6.2 Sublimation 

Cette etape correspond a l’elimination de l’eau libre et s’effectue sous 
vide pousse, entre 1 et 400 Pa. Comme toute evaporation, la sublimation 
necessite un apport de chaleur au travers des plateaux (l’equivalent de 
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2 800 kj/kg representant l’enthalpie de sublimation de la glace). Dans ce 
cas, le plus important est un reglage suffisamment precis de temperature 
du liquide caloporteur pour obtenir un equilibre thermique au niveau 
du produit. En effet, un chauffage excessif risque de provoquer la fusion 
du produit en contact avec la plaque chauffante, alors qu’un chauffage 
trop faible augmente le temps de lyophilisation. 

II existe aussi un precede de lyophilisation en continu a pression atmos- 
pherique qui consiste a immerger les produits congeles dans un lit flui- 
dise d’adsorbant dont la temperature se trouve au-dessous du point de 
fusion commengante du produit. 

17.6.3 Desorption 

La desorption correspond a l’extraction de l’eau liee. Pour desorber l’eau 
residuelle (qui peut representer de 5 a 25 % en masse de l’eau initiate du 
produit), une dessiccation secondaire est necessaire; elle a lieu sous vide 
pousse et a une temperature elevee de maniere a accelerer le processus. 
La duree de cette etape depend de la porosite du produit et de la teneur 
finale en eau que Ton veut atteindre dans la matiere seche. 

17.6.4 Appareillage 

Le schema de principe est montre par la figure 17.6. 

Un ev aporateur, equipe d’etageres, constitue l’enceinte dans laquelle se 
trouve le produit a lyophiliser. Dans un premier temps, il y aura conge- 
lation du produit. Par la suite, l’etagere apportera au produit la chaleur 
necessaire a maintenir sa temperature pendant la lyophilisation. 

Le condenseur, relie a 1’evaporateur, permet de recueillir la vapeur prove - 
nant de la sublimation sous une forme condensee et solide. II peut se 
presenter sous la forme d’une plaque froide ou d’un serpentin. Sa tem- 
perature doit etre bien inferieure a celle du produit en voie de lyophilisa- 
tion, ainsi la vapeur d’eau issue de 1’evaporateur sera entierement captee 
au niveau du condenseur, sans arriver a la pompe a vide. 

La refrigeration du piege peut etre obtenue par detente directe d’un gaz 
ou par circulation d’un liquide froid (alcool, etc.) a travers le serpentin. 
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C’est la surface de condensation et done le volume total du piege qui 
determine la capacite de sublimation totale de Fappareil. 

La pompe a vide permet de maintenir suffisamment basse la pression 
regnant a l’interieur de l’installation afm de provoquer la sublimation 
rapide de la glace par elimination des gaz incondensables (fuites de 
fappareil, desorption de la matiere seche). 

Les pompes utilisees sont du type a palettes, combinees quelquefois avec 
des pompes Roots pour ameliorer la qualite du vide obtenu. 




Figure 17.6 - Installation de lyophilisation : a) plateaux chauffes ou refroidis; 
b) enceinte sous vide; c) condenseur des cristaux; 
d) pompe a diffusion vide poussee; e) pompe primaire; f) vannes. 



17.6.5 Applications 

Trois domaines se partagent actuellement le champ des applications de la 
lyophilisation : industries alimentaire et pharmaceutique, microbiologie. 
La qualite primordiale des produits lyophilises est leur aptitude au stoc- 
kage pendant de longues periodes en absence de tous soins et cela sans 
alteration. 

Les produits ainsi obtenus presentent une grande porosite, une grande 
facilite a la redispersion et a la remise en solution. 

Si, en general, les solutions sont aqueuses (sublimation de la glace), il existe 
egalement des cryodessiccations en milieu non aqueux. On peut citer : 
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- les solutions d’huile animale vitaminees en milieu tetrachlorure de 
carbone (T = - 80 °C) ; 

- les solutions de phospholipides en milieu benzenique (T = - 75 °C) ; 

- differents solvants (dioxane (T = 0 °C), chloroforme (T = - 70 °C)), uti- 
lises pour eliminer les cryo-protecteurs non sublimables (glycerol) qui 
genent les operations de dessiccation. 
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18.1 Definition et applications 

18.1.1 Definition 

L 'adsorption est 1’accumulation (concentration), a la surface d'un solide (ou 
d’un liquide) soumis a une atmosphere gazeuse, d’ions, molecules et 
particules colloidales provenant de la phase vapeur et qui modifient les 
proprietes physiques et chimiques de 1’adsorbant. L’espece adsorbee est 
Yadsorbat et la surface adsorbante est Yadsorbant. 

Les trois modes classiques de l’adsorption sont : 

- L’adsorption d’un gaz pur par un adsorbant, ce qui se manifeste par la 
chute de pression du gaz mis en contact de l'adsorbant. 

- L’adsorption d’un melange gazeux binaire A + B; si B n’est pas adsor- 
bable, l’adsorption du constituant A est la meme que s’il etait seul a 
une pression egale a sa pression partielle. Dans le cas ou A et B peuvent 
etre adsorbes, on doit tenir compte de 3 parametres; en supposant la 
pression et la temperature constantes, l’adsorption sera fonction de la 
composition de la phase gazeuse. 

- L’adsorption d’un melange liquide; utilisable sur le plan pratique dans 
le cas des melanges presentant un phenomene d’ adsorption preferentielle. 

Les surfaces (ou interfaces) adsorbantes sont liquide-gaz, liquide-liquide 
(emulsions), solide-liquide et solide-gaz; c’est ce dernier type de surface 
qui fait l’objet de ce chapitre. 

L’adsorption est tres differente de 1’ absorption, la distillation ou l’extrac- 
tion, car cette operation implique un fluide et un solide. Les solides etant 
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difficilement transportables, il est necessaire, pour effectuer la separation, 
de faire transiter le fluide a travers un lit solide stationnaire. 

II est necessaire d’observer la difference entre l’adsorption d’un gaz per- 
manent qui se deroule a une temperature superieure a sa temperature cri- 
tique et l’adsorption d’une vapeur condensable dans laquelle la pression 
ne peut pas depasser la pression de saturation a la temperature des mesures. 

18.1.2 Types d'adsorption 

D’un point de vue thermodynamique, l’adsorption gaz-solide s’effectue a 
pression et temperature constantes ; il lui correspond en general une dimi- 
nution d’enthalpie : elle s’accompagne d’un certain degagement de chaleur 
(l’energie d’adsorption). La valeur variable de cette energie a amene a dis- 
tinguer deux formes tout a fait differentes d’adsorption. 

■ Physisorption 

C’est une adsorption de type physique, qui se produit lorsque les forces 
qui fixent l’adsorbat dans une couche mono ou multimoleculaire a la 
surface de l’adsorbant sont du meme ordre que les forces de Van der Waals. 
Ce type d’adsorption se caracterise par : 

- la rapidite dans l’etablissement de l’equilibre (dependant de la tempe- 
rature, concentration et pression) entre la phase adsorbee et la phase 
fluide. Si, parfois, l’equilibre n’est atteint qu’au bout d’un temps plus 
ou moins long, on admet que cela vient du fait que l’adsorption super- 
ficielle est accompagnee d’autre phenomenes : dissolution du gaz dans 
les solides et condensation capillaire dans les pores et les capillaires du 
solide. On la designe parfois sous le nom de sorption ; 

- la reduction de la capacite d’adsorption avec l’elevation de la temperature; 

- une chaleur d’adsorption sensiblement du meme ordre que la chaleur 
de liquefaction du gaz adsorbe ; 

- une reversibilite relativement facile et une absence de specificite. 
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avec mise en commun ou transfert d’electrons ; il y a done des ruptures 
et des creations de liaisons chimiques en surface entre le reactif et les 
sites actifs de l’adsorbant. 

La chemisorption se caracterise par : 

- un equilibre long a atteindre entre la phase adsorbee et le milieu fluide ; 

- une augmentation de la quantite de matiere adsorbee avec la temperature; 

- une chaleur degagee durant l’adsorption comparable aux chaleurs de 
reaction (de 40 a 100 kj/mol), environ 10 fois superieures a l’adsorption 
physique ; 

- la non-reversibilite ; 

- une specificite marquee, dans le sens que sur un adsorbant determine 
se fixent certains adsorbats (propriete utilisee par la catalyse heterogene). 

Quand les conditions s’y pretent, l’adsorption chimique peut assez souvent 
se superposer a l’adsorption physique. 

■ Persorption 

Elle constitue un cas particulier de l’adsorption chimique. Certaines 
molecules d’une substance sont retenues dans les canaux du reseau cris- 
tallographique de l’adsorbant jouant ainsi le role d’un tamis moleculaire. 
Par exemple, les aluminosilicates qui retiennent par persorption l’eau, le 
methanol, etc. 

18.1.3 Applications 

Les nombreuses applications techniques de l'adsorption resultent de 
trois caracteristiques qui la differencie des autres precedes de separation, 
a savoir : 

- la retention des tres petites particules, comme par exemple les colloides ; 

- la retention des composants a tres faible concentration, par exemples 
des impuretes ou des molecules et ions metalliques qui conferent au 
produit couleurs, odeurs ou saveurs desagreables, voir une toxicite ; 

- la selectivity de 1’adsorbant par rapport a certains constituants du melange. 

Parmi les applications, on cite : 

- le sechage, purification et desodorisation des gaz ; 
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- le raffinage des produits petroliers ; 

- la catalyse de contact; 

- la deshumidification et la desodorisation de Fair; 

- la recuperation des solvants volatils et de l'alcool dans le processus de 
fermentation ; 

- la decoloration des liquides ; 

- la chromatographie gazeuse (methode de fractionnement basee sur les 
differences de vitesse d’adsorption de substances differentes, sur un 
adsorbant donne). 

18.2 Considerations theoriques 

18.2.1 Equilibre d'adsorption 

Le phenomene d’adsorption est un processus non stationnaire qui s’arrete 
au moment ou s’etablit un equilibre thermodynamique entre adsorbat et 
absorbant. Cet equilibre est conditionne par la nature de deux phases, la 
pression partielle (ou concentration) de l’adsorbat et la temperature. 

L’ adsorption est facilement reversible, semblable a la condensation dans 
une transformation evaporation - condensation. 

Etant plus facile (au point de vue experimental) de se placer dans des 
conditions isothermes que dans des conditions isobares, on presente de 
preference les donnees relatives a l’adsorption par une isotherme dite 
d 'adsorption (ou isotherme de Gibbs) sur un diagramme de coordonnees : 
quantite (volume) de gaz absorbe - pression partielle (ou concentration) 
en phase gazeuse. 

On exprime cette isotherme, pour chaque temperature, par une relation 
determinee empiriquement entre le nombre de molecules adsorbees et 
la pression du gaz ou la concentration de la solution. 

En fonction du couple adsorbat - adsorbant et de la fagon d’obtenir l’adsor- 
bant, il est possible de classer les isothermes comme sur la figure 18.1. 
On observe que les differentes isothermes s’arretent a une pression de 
saturation P sat , pression qui depend du systeme adsorbat - adsorbant et 
de la temperature. 
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L’ etude systematique des isothermes de nombreux systemes permet de 
conclure que les trois premieres formes sont les plus representatives, et 
la seconde de loin la plus repandue. La forme de cette isotherme (en S) 
s’explique par le fait que lorsque la pression a l’equilibre se rapproche de 
la pression de liquefaction, il existe une infinite de couches monomole- 
culaires adsorbees. 




o p/p o p/p o p/p o p/p o P/P 

o o o o o 

Figure 18.1 - Differents types de courbes isothermes d'adsorption. 



18.2.2 Theories de I'adsorption 

L’un des buts poursuivi par la recherche dans le domaine de I’adsorption 
est d’etablir des equations permettant de rendre compte de la forme des 
isothermes. 

■ Theorie de la couche monomoleculaire 

Cette theorie developpee par Langmuir considere que la substance adsorbee 
(adsorbat) forme une couche monomoleculaire a la surface de l’adsorbant. 
Ainsi, suite a leur attraction reciproque, les molecules de gaz entrant en 
contact avec la surface du solide y sont retenues ; les molecules en colli- 
sion avec une molecule deja absorbee rebondissent immediatement dans 
la phase gazeuse. 

■ Theorie de la couche multimoleculaire 

La theorie proposee par Langmuir et Brunauer admet le depot successif de 
plusieurs niveaux de molecules qui forment une couche multimole- 
culaire. Cela s’explique par les attractions entre les molecules adsorbees, 
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ainsi que par l’attraction exercee par la surface du solide au-dela de la 
premiere couche, done la formation d’une couche multimoleculaire. 
L’ adsorption a plusieurs couches est traitee comme une condensation 
liquide - vapeur se superposant a 1’adsorption de la premiere couche. 

■ Theorie de la condensation pelliculaire 

Cette theorie considere que l’adsorption resulte de la condensation des 
vapeurs d’une substance adsorbee suite a la diminution de la pression de 
saturation dans les pores et les capillaires du solide. 

Lorsque les adsorbants contiennent des pores de tres petit diametre 
(quelques nanometres ou quelques dizaines de nanometre), il peut se 
superposer a l’adsorption proprement dite une condensation capillaire 
de 1’adsorbat. Elle se traduit par des portions d’isothermes ou les pres- 
sions d’equilibre apparent sont superieures (respectivement inferieures 
dans le cas de la desorption). Ce phenomene est tres delicat a interpreter. 
Afin d’expliquer le phenomene d’adsorption dans sa globalite, il n’est pas 
possible de separer ces theories, chacune d’elles caracterisant certains 
aspects de 1’adsorption. 



18.2.3 Equations de I'adsorption 

Il existe diverses equations pour decrire les isothermes d’adsorption des 
gaz. Les plus utilisees sont les suivantes. 



■ Relation de Freundlich 

Cette equation d’isotherme, la plus generate, decrit convenablement les 
donnees experimentales. Elle n’a pas pu etre etablie theoriquement d’une 
maniere rigoureuse. Elle est de la forme : 

V=kf (18.1) 



ou encore : 



C=fe 1 C" 



(18.2) 
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avec k et n des constantes caracteristiques du systeme adsorbant-adsorbat 
et deduites experimentalement, a une temperature donnee, en utilisant 



un systeme de coordonnees logarithmiques, ou les isothermes sont des 
droites. On a, en effet : 


logF = logL + n\ogp 


(18.3) 


et : 




logL 7 = logfej + ulogC 


(18.4) 



V represente, a des conditions normales, le volume de gaz adsorbe par 
l’unite de masse d'adsorbant (1 g). 

La relation de Freundlich n’est valable que pour des pressions partielles 
qui ne sont pas trop elevees ; elle doit etre utilisee dans un domaine ou 
des donnees experimentales sont acquises. 

■ Relation de Langmuir 

On suppose que la surface du solide est homogene, que les molecules 
adsorbees ne presentent pas d’ interactions entre elles et qu’elles peuvent 
former au plus une couche monomoleculaire. Cette relation a ete etablie 
sur l’hypothese de l’equilibre issu de l’adsorption et desorption simulta- 
nees : a un moment donne, l’adsorption est proportionnelle a la surface 
encore libre ^4(1 - <L), alors que la desorption est proportionnelle a la 
surface ^40 occupee par l’adsorbat. A l’equilibre : 

a(l - O)/) = fcO (18.5) 

ou encore : 

<L = — = (18.6) 

m 0 ap + b 

avec la fraction de surface recouverte d’adsorbat, m 0 la quantite de gaz 
necessaire pour que toute la surface d’un gramme d’adsorbant soit recou- 
verte d’une couche monomoleculaire, c’est-a-dire la valeur de m corres- 
pondant aO = 1, eta, b des constantes specifiques du systeme. 
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■ Relation de BET (Brunauer, Emmet et Teller) 

Les trois auteurs ont generalise la theorie de Langmuir en admettant que 
l’adsorption correspond a plusieurs adsorptions monocouches, se compor- 
tant done comme si elle etait seule. La relation proposee est de la forme : 



m^A 

( 1 — x)[ 1 — x( 1 +A)~\ 



(18.7) 



avec A une constante, x la pression relative ( x = p/pj, p 0 la pression de 
vapeur saturante de l’adsorbant. 



■ Relation de Henry 

Cette isotherme concerne uniquement des adsorptions tres faibles et se 
presente sous la forme : 

V = k oP (18.8) 



avec k 0 une constante. 

Pour T adsorption de certains constituants organiques en solutions aqueuses 
sur charbon actif Freundlich propose l’equation d’equilibre empirique : 

m s = a,(Cy'" (18.9) 

avec m s la masse de solute adsorbe par unite de masse de charbon actif, 
a, et ii des constantes dont la derniere plus grande que l’unite, C la 
concentration de solute dans la solution a l’equilibre avec la concentration 
du solide. 

18.3 Cinetique de I'adsorption 

La connaissance de la cinetique de I’adsorption presente un interet pra- 
tique considerable dans la mise en ceuvre optimale d’un adsorbant au cours 
d’une operation industrielle, et dans la connaissance des facteurs a opti- 
miser pour fabriquer ou ameliorer un adsorbant conduisant a la cinetique 
la plus rapide possible. 
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Le transfert de masse de l’adsorbat, de l’atmosphere gazeuse vers la sur- 
face ou dans la masse de l’adsorbant, passe par les etapes suivantes : 

- transfert par convection ou par diffusion (selon que la phase du milieu 
ambiant est en mouvement ou au repos) dans le milieu du fluide 
ambiant (transfert de masse externe) ; 

- transfert par diffusion, dans la couche limite, entre la phase ambiante 
et la surface exterieure de l’adsorbant; 

- transfert par diffusion dans les pores de l'adsorbant (transfert de masse 
interne) ; 

- transfert interphasique a la surface du systeme adsorbat - adsorbant ; 

- transfert par diffusion dans la couche limite solide de la surface de 
l’adsorbant; 

- transfert par diffusion dans la masse de l’adsorbant. 

Les deux premieres etapes dependent des caracteristiques hydrodyna- 
miques du systeme (type d’appareil, vitesse), les suivantes etant fonction 
des constantes physiques de l’adsorbat (specialement le coefficient de 
diffusion), de la nature chimique et de l’etat physique de l’adsorbant. 

On considere d’habitude l’adsorption comme un processus qui atteint 
un equilibre presque instantanement, cette hypothese se revelant satis- 
faisante dans de nombreux systemes. Un equilibre long a realiser carac- 
terise normalement l’adsorption chimique, tandis que l’on considere 
une duree tres breve comme la caracteristique propre de l’adsorption 
physique. L’etablissement de l’equilibre presente, en general, une depen- 
dance exponentielle par rapport au temps, ce qui est la caracteristique 
des phenomenes du premier type. 

La derniere etape est consideree comme extremement rapide et, si l’adsor- 
bant n’est pas poreux, c’est l’etape du transfert de masse externe qui 
controle la vitesse d’adsorption, faisant intervenir les parametres clas- 
siques du transfert de masse (diffusivite moleculaire du gaz, nombre de 
Reynolds) auxquels s’ajoute eventuellement la contribution tourbillon- 
naire en cas de passage turbulent du gaz sur l’adsorbant. Cependant, 
avec des adsorbants poreux, ce qui est le cas le plus courant, c’est l’etape 
de transfert de masse interne qui limite la vitesse d’adsorption. 
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Les considerations theoriques au sujet de I’adsorption se limitent aux 
indications generates du fait de : 

- l’absence d’une theorie unifiee satisfaisante, representative des condi- 
tions experimentales ; 

- l’etat inconnu de la surface de l’adsorbant; 

- l’absence d’une definition au sujet de la porosite, sans preciser le 
nombre, la forme et la grandeur des pores ; 

- l’existence de tres nombreux adsorbants qui conduisent a une multi- 
tude de varietes avec un comportement specifique. 

Pour toutes ces raisons, on fait appel a des notions et des regies pratiques. 
La capacite d'adsorption d’un solide adsorbant s’exprime par la quantite 
de matiere adsorbee (en grammes) par gramme ou cm 3 d’adsorbant; 
elle varie avec la nature de 1’adsorbant, avec la concentration ou la 
pression partielle de l’adsorbat en phase fluide et avec la temperature. 
La fixation d’un gaz ou vapeur croit fortement quand la temperature 
diminue. 




Figure 18.2 - Isotherme d'adsorption 
de I'ethylene sur du charbon actif. 
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Sur la figure 18.2, on peut remarquer 1’ influence de la temperature sur la 
capacite d’adsorption de I’ethylene par le charbon actif. 
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On distingue : 

- une capacite d’adsorption statique, lorsque l’adsorbant se trouve en contact 
avec le gaz (ou liquide) stationnaire et ayant une certaine concentration; 

- une capacite d’adsorption dynamique, lorsque l’adsorbant est soumis a un 
flux continu de fluide a adsorber. 

Dans ce cas, l’adsorption est dite saturee au moment ou des traces 
d’adsorbat sont relevees dans le courant a la sortie du lit d’adsorbant. 
Generalement inferieure a la capacite d’adsorption statique, la capacite 
d’adsorption dynamique varie de 60 ou 70 %, pour un appareil tra- 
vaillant avec gel de silice, a 85 ou 90 % pour l’adsorbeur industriel a 
charbon acti£ L’adsorption est selective, etant donne qu’un certain solide 
adsorbant manifeste une preference pour un ou plusieurs composants 
d’un melange. Par exemple, le gel de silice adsorbe facilement les vapeurs 
d’eau d’un melange gazeux, tandis que le charbon actif n’est pas efficace. 
II faut aussi souligner qu’une substance remplace une substance adsor- 
bee anterieurement, si pour cette derniere, la capacite d'adsorption de 
l’adsorbant est plus faible. 

Les composants chimiques appartenant a une serie homologue sont 
adsorbes dans des quantites variant directement avec la masse mole- 
culaire. 

Exemple 

1 gramme de charbon actif adsorbe, a partir d'une solution aqueuse 0,4 molaire : 

• 1,6 mol d’acide formique (HCOOH), 

• 1,8 mol d’acide acetique (CH,COOH), 

• 2,4 mol d’acide propionique (C 2 H 5 COOH), 

• 3,6 mol d’acide butyrique (C,H 7 COOH). 

L’adsorption etant un phenomene reversible, lorsqu’un gaz (ou vapeur) 
a ete adsorbe par le solide, tout ou une partie des matieres adsorbees 
peuvent etre desorbees, ce qui a pour effet de regenerer l’adsorbant. La 
regeneration est une operation complexe, faisant appel a des equipe- 
ments couteux. C’est pourquoi on ne l’envisagera que pour des installa- 
tions tres importantes. Assez souvent, au moment ou l’adsorbant est 
sature ou partiellement colmate, on se contente de le remplacer. 
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18.4 Adsorbants 

Tous les solides agissant comme adsorbants sont caracterises par la struc- 
ture microporeuse qui leur confere une tres grande surface active par 
unite de masse. Les adsorbants utilises dans la pratique sont, soit de nature 
organique (vegetale ou animale), soit de nature minerale. Ils sont employes 
tels quels ou apres un traitement d’activation ayant pour but d’augmen- 
ter la porosite. 

Les adsorbants les plus utilises dans les applications industrielles sont les 
suivants. 

18.4.1 Charbonactif 

Disponible en poudre ou en grains, le charbon actif est obtenu par trai- 
tement special (pyrolyse) de charbons naturels (anthracite, tourbe) ou 
artificiels (bois de noix de coco carbonise). Apres traitement, le charbon 
actif dispose d’une surface specifique de l’ordre de 500 a 1 000 m 2 /g avec 
des pores de 10 a 60 A, une faible densite apparente (0,5 kg par litre) et 
surtout deux proprietes principals : un pouvoir adsorbant et un pouvoir 
catalyseur. 

Le charbon actif est utilise pour : 

- la decoloration des jus sucres et des graisses vegetales, 

- la production d’eau potable, pour ses proprietes de catalyseur dans le 
traitement de l’eau (desodorisation par dechloration et detoxication de 
l’eau ozonee), 

- la recuperation des solvants, 

- le conditionnement de l’air. 

18.4.2 Gel de silice 

Le gel de silice se presente sous la forme de grains durs et poreux avec une 
surface specifique de 600 a 800 m 2 , dont la taille des pores varie de 20 a 50 A. 
II s’obtient par action de l’acide chlorhydrique sur une solution de silicate 
de sodium. Le gel de silice est employe essentiellement a la deshydratation 
des gaz et liquides et egalement au fractionnement des hydrocarbones. 
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18.4.3 Alumine activee 

L’alumine activee dispose d’une surface de 200 a 500 m 2 avec des pores 
de 20 a 140 A. Elle resulte du traitement thermique de l’oxyde d’alumi- 
nium precipite ou de la bauxite. L’alumine est utilisee dans le sechage des 
gaz et des liquides. 

18.4.4 Argiles activees (ou terres decolorantes) 

On obtient les argiles activees par addition d’eau a certaines qualites 
d’argile (bentonite, kaolinite, terre de Fuller), puis incorporation a la pate 
ainsi obtenue d’une certaine quantite d’acide chlorhydrique. L’operation 
est suivie d’un lavage et sechage a des conditions determinees. II apparait 
qu’une valeur du rapport Si0 2 /Al,0 3 plus grande confere a l’adsorbant 
un pouvoir de decoloration plus important. 

La decoloration et la purification des huiles minerales et vegetales utili- 
sent ce type d’adsorbant. 

18.4.5 Tamis moleculaires 

Du groupe des aluminosilicates cristallins, les tamis moleculaires appar- 
tiennent a la famille de mineraux connue sous le nom de zeolithes. Leur 
structure cristalline consiste essentiellement en un squelette tridimension- 
nel de tetraedres de Si0 4 et de A10 4 , relies entre eux par la mise en com- 
mun d’atomes d’oxygene. Le diametre effectif des pores est de 3 a 5 A 
pour les filtres moleculaires commercialement appeles « type A » et de 8 
a 1 1 A pour ceux de type X. Les tamis moleculaires permettent la separa- 
tion des molecules d’un melange d’apres leur taille et leur forme, par 
exemple la separation des hydrocarbures a chalne lineaire et des hydro- 
carbures a chaines ramifies ou des hydrocarbures cycliques. 

18.5 Procedes et appareillage 



Dans l’utilisation pratique des phenomenes d’adsorption des melanges 
gazeux, le fonctionnement d’une colonne est de nature intermittente et 
doit compter plusieurs phases. 
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Les operations a realiser dans chaque installation d’adsorption sont : 

-la fixation de 1’adsorbat sur le solide adsorbant; cette phase doit etre 
stoppee quand la ZTM atteint la purete recherchee, en sortie de la 
colonne (la ZTM, zone de transfert de masse est telle que les resistances 
aux transferts internes et externes provoquent la modification du front 
theorique de separation) ; 

- la desorption; 

- la regeneration de l’adsorbant, y compris le refroidissement et le sechage. 

II est evident que pendant ces phases on doit adopter les conditions les plus 
favorables, a savoir : temperature faible et pression elevee pour l’adsorp- 
tion et temperature elevee est pression reduite pour la desorption. 

Parmi les methodes d'adsorption les plus courantes, on distingue : 

- Yadsorption statique (simple contact) a un ou plusieurs etages, dite aussi 
adsorption en batch ; 

- Yadsorption dynamique ou a contre courant. 

18.5.1 Adsorption statique 

Dans l’adsorption statique, qui est effectuee dans un espace clos, l’adsor- 
bant finement divise est introduit dans le fluide contenant l’adsorbat et 
bien melange afin d’avoir une repartition uniforme. Pour le calcul de ce 
procede, on doit connaitre l’isotherme d’adsorption et le bilan de matieres. 
II est possible d’ecrire : 

c is A + CfF = c eq A + CjF (18. 10) 

ou A est la quantite d’adsorbant, F le volume de fluide a traiter, q la 
concentration initiate du fluide a traiter, c, la concentration finale du 
fluide a traiter, c is la concentration initiale du solute, et c la valeur de la 
concentration du solute a 1’equilibre. 

Sur un diagramme on represente l’isotherme d’adsorption et la concen- 
tration du solute en fonction de la concentration du fluide a traiter; 
l’intersection de ces deux courbes donne les valeurs finales a 1’equilibre. 
Cette technique est utilisee pour le traitement de solutions qui contien- 
nent de petites quantites de produits (industrie pharmaceutique), soit en 
vue de recuperer certaines substances, soit en vue de purifier les solutions. 
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L’appareillage d’une telle installation se compose habituellement : 

- d’un melangeur, necessaire a la mise en contact du liquide avec 
l’adsorbant, 

- d’un separateur (filtre) utilise dans la separation du liquide purifie et 
du solide usage. 

Si la matiere fixee sur le solide est celle recherchee, on peut la recuperer 
par traitement du solide au moyen d’un bon solvant de l’adsorbat, 
suivie d’une distillation ou d’un entrainement a la vapeur pour recuperer 
le solvant. 

Dans le cas des gaz, l’adsorption statique avec gel de silice ou alumine 
s’applique specialement a la reduction de l’humidite afin de proteger les 
materiaux sensibles a la corrosion. 

Si le but recherche est la purification (ou decoloration) d’un liquide, on 
lave l’adsorbant sature a l’aide d’un solvant convenablement choisi pour 
recuperer les fractions de liquide impregnant le solide, puis on regenere 
ce dernier de la fagon habituelle, avec un courant de vapeur qui se subs- 
titue a l’adsorbat et l’entraine hors de l’adsorbant. 

18.5.2 Adsorption dynamique 

L’adsorption dynamique (ou percolation) est utilisee specialement en milieu 
gazeux. Elle consiste a faire traverser une couche (lit) d’adsorbant fixe, 
mobile ou fluidise par un courant a traiter. 

■ Etapes de I'adsorption dynamique 

Une adsorption en lit fixe peut fonctionner en discontinu ou en pseudo- 
continu. Les trois etapes d’un etage d’adsorption sont : 

□ Adsorption 

Le gaz traverse la colonne et done le lit d’adsorbant de haut en bas ; cette 
phase est terminee lorsque dans l’effluent apparaisse des traces du com- 
posant a absorber, ou quand la concentration de l’effluent atteint une 
limite preetablie. La figure 18.3 montre schematiquement le deroulement 
de I’adsorption. 
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Figure 18.3 - Adsorption dynamique ideale en colonne 
(la courbe indique le point de rupture ZTM). 



Les resistances aux transferts internes et externes provoquent la modifi- 
cation du front theorique de separation (cas ideal) dans une zone appelee 
zone de transfert de masse (ZTM). 

La variation du compose gazeux adsorbable dans la ZTM donne une courbe 
dite courbe de rupture. A Finstant ou la couche d’adsorbant sature est telle 
que la ZTM arrive vers le niveau inferieur de la colonne, on dit que le 
gaz adsorbable commence a percer la colonne; ce moment correspond 
au point critique ou point de rupture. On remarque aisement que ce moment 
se trouve avant Farrivee du front theorique. 
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□ Desorption 

Les adsorbants ont une periode d’utilisation limitee car ils deviennent 
inactifs apres un certain temps. 
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La desorption de l’adsorbat (ou la regeneration de l’adsorbant) se realise 
en portant l’adsorbant a des conditions favorables a la desorption, par 
chauffage ou en reduisant la pression totale ou partielle. 

S’il s’agit de gaz non utiles, par exemple desorption de l’humidite apres 
le sechage des gaz, on utilise un gaz chaud (air ou gaz inerte). Dans le cas 
ou Ton doit recuperer l’adsorbat, on utilise la vapeur d’eau ; le melange 
forme par la substance entrainee et la vapeur d’eau est successivement 
dirige vers un condenseur et un separateur, ce qui permet de recueillir 
l’eau condensee et l’adsorbat. 

□ Refroidissement 

l’adsorbant est refroidi a la fin de l’operation dans un courant d’air froid, 
atin de pouvoir demarrer un nouveau cycle. Apres plusieurs cycles, l’adsor- 
bant perd de son activite (colmatage des pores) et un traitement de reac- 
tivation dans un four a haute temperature s’avere necessaire. 

■ Schemas d'installation 

II est rare qu’une installation fonctionne en discontinu, avec un seul 
adsorbeur. En regie generale, une installation travaille en regime pseudo- 
continu, avec deux ou plusieurs adsorbeurs qui se trouvent a un moment 
donne a differentes phases du cycle. Les schemas suivants sont possibles : 
- installation a 2 adsorbeurs (figure 18.4) ; un appareil en adsorption et le 
deuxieme en regeneration et refroidissement ; 




Figure 18.4 - Installation d'adsorption avec deux appareils 
en adsorption et en regeneration. 
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- installation a 3 adsorbeurs (figure 18.5); un appareil en adsorption, le 
deuxieme egalement en adsorption afin d’eliminer toute trace d’adsorbat, 
entre le point de rupture et l’epuisement total de l’adsorbat. Le troi- 
sieme en regeneration. 




Figure 18.5 - Installation d'adsorption avec trois appareils (A, B, C : adsorbeurs) : 

1 et 2, appareils en serie; R, appareil en regeneration. 

■ Relations de I'adsorption dynamique 

La hauteur du lit Z B dans la colonne utilisee jusqu’a l’instant ou Ton 
atteint le point de rupture s’obtient avec la relation : 

Z B = Qi)z, (18.11) 
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ou tjt t est la fraction de la capacite totale d’adsorption du lit fixe ou 
encore la hauteur utilisee jusqu’au point de rupture, et Z, la hauteur 
totale du lit fixe. 

Par ailleurs, le temps equivalent a la capacite totale d’adsorption t, 
s’exprime par : 

00 

t, ~ J[l-(c/c,)]dt (18.12) 

0 

et le temps t u necessaire a l’effluent pour atteindre son niveau maximal 
permis, par : 

h 

t u = J[l-(C/C,.)]df (18.13) 

o 

La valeur t u est tres proche de t z ou la concentration atteint le point cri- 
tique et qui correspond a la surface hachuree sur la figure 18.6. 

La longueur du lit non utilise sera : 

Z NB = [1 - (c/c 0 )]Z T (18.14) 

d’ou il resulte, pour la hauteur totale du lit : 

Z, = Z NB + Z B (18.15) 




Figure 18.6 - Determination des dimensions d'une colonne 
d'adsorption a partir de la courbe du point de rupture. 
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Dans ces relations, C 0 ou C ; sont les concentrations du fluide d’alimen- 
tation et C la concentration dans un point du lit d'adsorbant. 



18.5.3 Hypersorption 

L’hypersorption est un procede de percolation en lit mobile qui permet le 
fractionnement par adsorption selective de certains melanges gazeux. II 
est done l’equivalent de la rectification pour l’adsorption. 




Produit de tete 



Produit de pied 



Figure 18.7 - Installation d'adsorption : 
procede par hypersorption. 
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Dans la colonne de l’installation (figure 18.7), qui mesure entre 25 et 
30 m de haut et peut atteindre jusqu’a 1,30 m de diametre, l’adsorbant 
(charbon active en grains) se deplace par gravite de haut en bas, son debit 
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etant determine par un dispositif mecanique (grille a ouverture reglable). 
Dans sa descente, le solide encore chaud traverse quatre trongons cor- 
respondant au quatre phases du cycle : refroidissement, adsorption, frac- 
tionnement et desorption. 

Le melange gazeux a fractionner est introduit immediatement au-dessous 
du trongon d’adsorption et traverse a contre courant le solide adsorbant, 
ce qui permet aux composes adsorbables de s’y fixer. La fraction de gaz 
non adsorbable est dirigee hors de la colonne avant de penetrer dans la 
zone de refroidissement. L’adsorbant charge de matieres fixees prove - 
nant dans la zone d’adsorption est soumis, en bas de colonne, a un traite- 
ment de desorption au moyen de la chaleur et de la vapeur d’eau. Les 
constituants gazeux liberes remontent dans la colonne vers la zone de 
fractionnement. En contact avec l’adsorbant charge, il se produit sur 
adsorbant un echange entre les fractions legeres et les fractions lourdes 
qui se fixent preferentiellement et cela conduit a une liberation des 
constituants les plus legers. Ces derniers sont evacues en tete du trongon 
de fractionnement, le melange forme des parties lourdes et de la vapeur 
d’eau sortant en bas de ce trongon. 

L’adsorbant regenere, arrive en pied de colonne, est reintroduit a 1’aide 
d’une soufflante qui aspire une fraction de l’effluent gazeux leger. 

Ce procede d'adsorption a ete congu specialement pour le fractionne- 
ment des hydrocarbures gazeux legers, permettant par exemple d’obte- 
nir de l’ethene pure a partir d’un melange d’ethene (6 %), de methane, 
d’hydrogene et de traces d’autres gaz plus volatils que l’ethene. 

18.6 Procedes de regeneration 

Une fois le lit d’adsorbant completement sature, on effectue la regenera- 
tion (desorption d’un gaz adsorbe) soit en chauffant le lit d’adsorbant a 
une temperature convenable, soit en diminuant la pression du gaz dans 
la phase gazeuse en equilibre. La figure 18.8 illustre les effets de ces deux 
operations sur les quantites adsorbees. 

La regeneration peut s’effectuer par une des methodes suivantes. 
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Figure 18.8 - Representation schematique : a) de la desorption thermique; 
b) de la desorption par depressurisation. 

■ Cycle d'adsorption module en temperature (AMT) 

L’operation est realisee en chauffant le lit d’adsorbant a l’aide d’un cou- 
rant d’air ou de gaz surchauffe. A la fin, il est necessaire de refroidir le lit 
afin de l’utiliser dans un nouveau cycle. II faut compter plusieurs heures 
pour ce type de regeneration. 

L’AMT est recommande pour les composes fortement adsorbes lorsque : 

- une faible variation de la temperature entraine de fortes variations de la 
masse adsorbee ; 

- les composes desorbes peuvent etre obtenus concentres. 

■ Cycle d'adsorption module en pression (AMP) 

Dans ce cas, le lit est desorbe par une reduction de pression a une tem- 
perature constante. La purge se fait en balayant le lit au moyen d’une 
petite fraction du gaz purifie. Le temps de regeneration est tres court, 
compare au precede AMT. Le choix de la pression de desorption (gene- 
ralement entre 0,3 et 5 MPa) peut etre conditionne par le sens de son 
influence sur le facteur de separation. 
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L’AMP convient pour : 

- l’obtention a l’etat tres pur des composes peu adsorbes ; 

- la realisation des cycles rapides d’adsorption-desorption entrainant une 
utilisation plus rentable de l’adsorbant. 

■ Cycle de balayage a gaz inerte 

On passe a travers le lit un gaz non adsorbable qui fait baisser la pression 
partielle ou la concentration autour des particules et qui rend la desorp- 
tion possible. La duree de regeneration est de quelques minutes. 

■ Cycle a deplacement de purge 

La pression et la temperature restent constantes ; un gaz ou un liquide plus 
facilement adsorbable que le gaz adsorbe est utilise dans le but de depla- 
cer fadsorbat. La duree du cycle est de l’ordre de quelques minutes. 

18.7 Cas d'adsorptions particulieres 

18.7.1 Echangeurs d'ions 

Les processus d’echange d’ions sont essentiellement des reactions 
chimiques entre ions en solution et ions dans une phase solide inso- 
luble. Les techniques utilisees dans l’echange d’ions sont tres proches de 
celles utilisees dans l’adsorption, raison pour laquelle ce processus peut 
etre considere comme un cas special de l’adsorption. 

Les echangeurs d'ions sont des composes solides insolubles ou des liquides 
non miscibles comportant des cations ou des anions mobiles susceptibles 
d’etre echanges reversiblement et stoechiometriquement avec les ions de 
memes signes des solutions d’electrolytes avec lesquelles ils sont mis en 
contact jusqu’a obtention d’un equilibre dicte par la loi d’action de masse. 
Les echangeurs d’ions doivent leurs proprietes a la nature particuliere de 
leur structure chimique : des ions mobiles greffes a la structure de base 
(squelette) par l’intermediaire de groupements chimiques appeles « grou- 
pements (matrices) fonctionnels ». 
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La structure de base etant obtenue par synthese organique (polymerisation), 
les echangeurs d'ions sont tres couramment appeles resines echangeuses d’ions. 
Les groupements fonctionnels sont obtenus soit directement lors du pro- 
cessus de polymerisation, soit par traitement ulterieur du polymere. La 
nature chimique de la structure de base et celle des groupements fonc- 
tionnels confere a l’echangeur d’ions des caracteristiques mecaniques et 
chimiques specifiques. Chaque echangeur d’ions a des affinites diffe- 
rentes pour les divers ions de l’eau avec lesquels il est mis en presence. 
Chaque fois qu’une resine porteuse d’ions A pour lesquels elle a une 
affmite faible est mise en presence d’un liquide contenant des ions B 
pour lesquels la resine a une affmite plus grande, on constate que les 
ions B sont fixes par la resine qui cede en echange des ions A. 
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Ainsi le liquide percolant sur l’echangeur d’ions s’appauvrit en ions B et 
s’enrichit en ions A (figure 18.9). Dans le meme temps, la resine 
s’appauvrit en ions A et s’enrichit en ions B. L’echange a lieu quantite 
equivalente, par exemple des cations, pour quantite equivalente d’autres 
cations ; des ions de charges opposees n’etant pas affectes. 

■ Classification des echangeurs d'ions 

La classification des echangeurs d’ions peut se faire soit suivant leur 
fonction chimique, soit suivant leur nature. 

□ Classification par fonction chimique 

D’apres la fonction chimique on distingue les echangeurs de cations, les 
echangeurs d’anions et les echangeurs amphoteres. 

Echangeurs de cations 

Les ions mobiles sont des cations et la reaction d’echange type s’ecrit : 

R - Cj + A - C 2 * »R-A 2 + A-C! (18.16) 

Avec R la resine, C t le cation equilibrant (groupe fonctionnel), et A - C 2 
un sel quelconque, en solution, du cation C 2 . 

Echangeurs d’anions 

Les ions equilibrants mobiles sont des anions et la reaction d’echange se 
presente sous la forme : 

R - Aj + C - A 2 « »R-A 2 + C-A! (18.17) 

Avec Aj l’anion equilibrant initial et C - A 2 le sel quelconque de l’anion C 2 . 

Echangeurs amphoteres 

Le groupement fonctionnel (matrice) porte simultanement et en quanti- 
ties egales, des charges negatives et positives, ces charges etant equilibrees 
respectivement par des cations et des anions mobiles capables de s’allier 
respectivement aux anions et aux cations d’un sel quelconque. 
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□ Classification par nature 

D’apres leur nature, on remarque les echangeurs mineraux et les echan- 
geurs organiques. 

Dans la premiere categorie, on cite : 

- les echangeurs mineraux naturels ; la plupart sont des aluminosilicates 
cristallins : zeolithes, argiles ou micas ; 

- les echangeurs mineraux artificiels ; 

- les tamis moleculaires. 

Parmi les echangeurs organiques, les plus generalement utilises sont des 
resines synthetiques classees selon leur constitution en resines de poly- 
condensation et resines de polymerisation. 

On utilise egalement des charbons sulfones et des echangeurs liquides. 

■ Resines echangeuses d'ions 

Actuellement, on utilise presque exclusivement des hauts polymeres com- 
portant un reseau hydrocarbone sur lequel sont greffes des groupements 
fonctionnels ionises ou ionisables qui conferent a la resine la propriete 
d’echangeur. 

Deux formes de resine sont disponibles sur le marche : 

- les resines dites standards, microporeuses et de granulometrie comprise 
entre 0,2 et 2 mm ; 

- les resines dites monospheriques, de type macroreticulees et de granulo- 
metrie tres etroitement resserree. La structure physique permet une 
cinetique de diffusion plus grande des ions dans les macropores et 
done des rendements de regeneration et des charges volumiques plus 
elevees (tant pendant le cycle de travail qu’au cours des regenerations). 

■ Selectivity des echangeurs d'ions 

Les echangeurs d’ions sont dans certaines conditions capables de selecti- 
vite, e’est-a-dire de ne fixer qu’un ion determine au milieu de plusieurs 
autres. Ceci depend d’abord de l’affinite de la resine pour l’ion consi- 
dere, etant entendu que plus l’affinite est elevee, plus la regeneration est 
difficile, sauf si l’affinite de l’ion pour la resine est artificiellement dimi- 
nuee par formation d’un complexe en solution. 
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Les elements suivants sont classes par ordre croissant de leur affinite : 

- echangeurs de cations fortement acides (forme H + ) : 

Cr 3+ > Al 3+ > Pb 2+ > Fe 2+ > Ca 2+ > Ni 2+ > Cd 2+ > 

Cu 2+ > Zn 2+ > Mg 2+ > Ag + > K + > NH 4 + > Na* > H + 

- echangeurs de cations faiblement acides (forme Na) : 

H + > Cu 2+ > Pb 2+ > Fe 2+ > Zn 2+ > Ni 2+ > 

Cd 2+ > Ca 2+ > Mg 2 * > NH 4 + > Na + 

- echangeurs d’anions fortement basiques (forme OFI) : 

cyanures complexes metalliques > detergents anioniques > 
complexes de l’EDTA > N0 3 _ > 1 ICrCF > CP > 1 ICO } > Cn > OI I 

II faut signaler que ces trois types d’echangeurs d’ions sont fixes par les 
resines d’une fagon quasi irreversible. II est pratiquement impossible de 
les eluer (rupture de la liaison entre la resine et l’ion fixe et depart de cet 
ion dans le liquide de regeneration) pendant les regenerations. 

- echangeurs d’anions moyennement basiques (forme base libre) : 

OH- > Fe(CN) 6 4 - > Cu(CN) 4 3 " > Ni(CN) 4 2 “ > detergents 
anioniques > Cr0 4 2 - > S0 4 “- > N0 3 _ > SCN > CL > oxalate > F 

■ Applications des echangeurs d'ions 

On estime que 75 a 80 % des resines echangeuses d’ions sont principale- 
ment utilisees pour le traitement de l’eau. Les 20 a 25 % restants consti- 
tuent un moyen efficace et elegant pour resoudre un grand nombre de 
problemes de genie chimique (purification, catalyse, separation, diffusion). 
Les domaines d’application les plus importants sont : 

- la permutation d’ions; l’exemple typique le plus important au point de 
vue economique est le traitement des eaux naturelles; 

- la purification; la purification du plutonium 233, du protactinium 233 
et la preparation de la streptomycine en sont quelques exemples; 

- la separation par chromatographie; 

- la catalyse des reactions; 
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— l’electrochimie; 1’electrodialyse et la fabrication de piles a combustibles 
constituent les domaines de predilection; elles sont alors souvent utili- 
sees sous la forme de membranes, c’est-a-dire des feuilles de 1 mm 
d’epaisseur environ. 

18.7.2 Chromatographie 

La chromatographie est a l’origine une technique d’analyse qui a ete peu 
a peu transposee a l’echelle industrielle. Dans sa forme classique, son 
principe est le suivant : un echantillon du melange a separer est introduit 
dans une longue colonne d’adsorbant et pousse a travers cette colonne a 
l’aide d’un Jluide vecteur ou eluant. Les constituants du melange qui ont les 
interactions les plus fortes avec l’adsorbant sont ralentis dans leur pro- 
gression et, en sortie de colonne, on recueille des fractions qui contien- 
nent les differents constituants, cela dans un ordre qui reflete ces retentions 
plus ou moins fortes. Ces fractions sont dirigees, a l’aide d’une vanne 
commutatrice, vers differents recipients ou vers des separateurs secon- 
daries qui permettent de separer les produits recherches de l’eluant, qui 
est recycle. A l’echelle preparative ou industrielle, il est frequent de recycler 
egalement des fractions mal separees du chromatogramme. Le mecanisme de 
la chromatographie peut etre considere comme une repetition d’equi- 
libres entre le fluide et l’adsorbant, et c’est l’equilibre de partage des 
constituants entre les deux phases qui regit la retention, done la separa- 
tion. En meme temps, d’un point de vue global, on peut egalement voir 
la chromatographie comme une migration differenciee des constituants, 
dans une « barriere » qui est la colonne d’adsorbant. 

Outre les families chromatographiques, on distingue les modes, suivant 
la maniere de gerer et de mettre en contact les phases. Ainsi, en chroma- 
tographie analytique, l’ecoulement d’eluant n’est jamais interrompu, meme 
pendant l’injection du melange a separer, qui represente en general une 
quantite infime par rapport a la capacite de fixation de la colonne. Les 
solutes se deplacent alors sous forme de pics tres localises. On parle de 
chromatographie de pics ou d ’elution. A l’oppose, considerons l’adoucissement 
d’eau qui n’est autre qu’une forme de chromatographie d’echange d’ions 
sur colonne. 
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19 DISTILLATION 
ET RECTIFICATION 



19.1 Generates 

La distillation est une des methodes de separation les plus importantes 
dont dispose le genie chimique. Cette operation permet la separation de 
un ou plusieurs constituants d’un melange homogene liquide, en met- 
tant a profit la difference de volatility des constituants. 

La distillation est une operation double; apres chauffage jusqu’a l’ebulli- 
tion, la phase vapeur surmontant le liquide bouillant et en equilibre avec 
celui-ci n’a pas la meme composition. Par condensation de la phase 
vapeur, on obtient un liquide nomme distillat ou extrait (dit aussi produit 
de tete) dont la composition differe de celle du melange initial. La phase 
liquide non evaporee constitue le residu ou le raffinat (appelee egalement 
produit de pied ou defond). 

A tres peu d’exceptions, le distillat est enrichi en constituants lexers de 
temperature d’ebullition moins elevee, tandis que le residu est forme par 
les constituants lourds dont la temperature d’ebullition est plus elevee. 
Pour realiser des separations poussees (obtention des constituants a des 
degres de purete elevee, en particulier lorsque ceux-ci ont des volatilites 
voisines), on a souvent recours a la rectification. 

La rectification est une technique qui utilise une distillation repetee dans 
une colonne de maniere a provoquer des echanges entre les phases vapeur 
montant et liquide refluant dans la colonne. La rectification consiste en un 
echange de matiere entre une phase liquide et une phase vapeur circulant 
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a contre-courant dans une colonne destinee a la mise en contact intime 
des deux phases. Bien que fondee, pour une part, sur les memes lois 
physiques fondamentales que la distillation simple ou fractionnee, elle 
en differe de fajon essentielle. En effet, la distillation consiste simple- 
ment dans la formation, a partir d’une phase liquide, d’une vapeur de 
composition differente de celle du liquide, vapeur qui est immediate - 
ment condensee et eventuellement recueillie en « fractions » separees. La 
separation et les conditions necessaires a sa realisation dependent du sys- 
teme liquide - vapeur et, par consequent, de l’equilibre liquide - vapeur 
du melange a distiller. 

La difference entre un fonctionnement en continu et en discontinu reside 
dans le fait que la composition du melange charge dans le bouilleur 
(chaudiere) varie avec le temps en raison de l’evacuation progressive du 
composant volatil. 

La distillation est une operation qui peut s’effectuer sous des pressions 
extremement differentes. Elle se deroule sous pression lorsque la charge 
traitee est tres volatile. L’augmentation de la pression provoque l’augmen- 
tation de la temperature de rosee, la vapeur peut alors etre condensee par 
de l’eau. On fera appel a la distillation sous vide lorsqu’on aura a distiller 
un melange contenant soit des produits fort peu volatils, soit des pro- 
duits instables thermiquement. 

Parmi les innombrables applications de la distillation, il faut souligner 
que cette operation est a la base du raffmage des petroles bruts. 



19.2 Equilibres liquide-vapeur 

Les differents melanges de liquide peuvent etre classes, d’apres le nombre 
de leurs constituants, en melanges binaires, ternaires... Les melanges 
binaires, qui ont ete les plus etudies, seront seuls consideres ici. On dis- 
tingue, d’apres la solubilite reciproque des constituants : 

• les melanges homogenes comprenant : 

- les melanges normaux parmi lesquels on rencontre les melanges ideaux; 

- les melanges anormaux ou azeotropiques ; 

• les melanges heterogenes. 
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■ Melanges ideaux 

On peut considerer qu’un melange est ideal lorsque les ecarts par rapport 
a la loi de Raoult sont faibles ; ils sont constitues par des corps de meme 
structure chimique (par exemple : hydrocarbures satures isomeres). 

■ Melanges azeotropiques 

D’apres la relation (19.5) de la volatilite relative, on observe qu’en raison 
de l’influence des coefficients d’activite, il est possible d’avoir a = 1 ; il 
s’ensuit en tenant compte de l’equation reliant Y a X, que ces dernieres 
valeurs sont alors egales. Le liquide et la vapeur ont la meme composi- 
tion et il n’y a plus de separation; il se forme un azeotrope. Les courbes de 
rosee et d’ebullition presentent alors un point commun auquel corres- 
pond, le plus souvent, la temperature la plus basse de l’equilibre. 

■ Melanges heterogenes 

Dans ces melanges, qui s’ecartent totalement de l’etat ideal, la solubilite 
reciproque des deux constituants liquides peut etre partielle ou nulle. 

19.2.1 Diagrammes de phase 

La representation graphique d’un systeme constitue par un melange liquide 
binaire necessite un diagramme a trois dimensions. Lorsqu’on se fixe 
l’une des variables, la relation entre les variables restantes peut etre repre- 
sentee par un diagramme plan. 

Les differents types de diagramme utilises sont : 

• a temperature constante : 

- le diagramme pression - composition (diagrammed - X ) ; 

• a pression constante : 

- le diagramme temperature — composition (diagramme T -X ) ; 

- le diagramme d’equilibre vapeur - liquide (diagramme X- Y). 

On considere ici que des distillations s’effectuant sous pression constante, 
c’est pourquoi nous n’etudierons que les diagrammes isobares, les seuls 
dont la connaissance soit necessaire pour la comprehension des pheno- 
menes intervenant dans ce genre d’operations. 
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19.2.2 Diagramme T-XouY 

II est d’usage, en distillation, de fixer la composition d’un melange 
liquide binaire par son titre molaire X en constituant le plus volatil et 
celle d’une vapeur par le titre molaire Y en meme constituant. Par deter- 
mination experimentale de la temperature d’ebullition commengante de 
differents melanges de composition connue, on trace la courbe qui repre- 
sente la variation de cette temperature en fonction du titre x du liquide. 
Cette courbe dite isobare d’ebullition a la forme de la courbe T 4 LT B de la 
figure 19.1. L’isobare d’ebullition permet de connaitre la composition du 
melange qui bout a une temperature donnee. La courbe T A VT B , don- 
nant la composition de la vapeur en equilibre avec le liquide a la tempe- 
rature d’ebullition du melange, represente 1 ’isobare de rosee. 

Les trois regions delimitees par les deux isobares designent : 

- un melange liquide, sous la courbe d’ebullition; 




Figure 19.1 - Equilibre isobare d'un melange binaire. 
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- un melange liquide - vapeur, entre les deux courbes ; 

- un melange entierement a l’etat de vapeur, au-dessus de la courbe de 
rosee. 

Sous la pression p et a la temperature T, le melange M donne une phase 
liquide L a sa temperature d’ebullition commengante et une phase 
vapeur V a sa. temperature de rosee. les phases etant en equilibre, ces 
deux temperatures sont egales. 

Par suite des positions respectives des isobares d’ebullition et de rosee, la 
volatility relative a sera d’autant plus grande que les points L et V seront 
distants. 



19.2.3 Lois fondamentales 

■ litres molaires et pressions 

Soit un liquide constitue de n 4 molecules du corps A et n B molecules du 
corps B ; les titres molaires sont : 



= 



et X R 



« A + n B 



= 1-X. 



(19.1) 



Pour une temperature donnee, la vapeur en equilibre au-dessus de ce 
liquide est un melange des deux corps A et B aux titres molaires Y 4 et Y B et 
la pression totale est, suivant la loi de Dalton relative aux vapeurs parfaites : 

p =Pa+Pb 

avec p A et p B , les pressions partielles des constituants A et B, et 

Ya-Pa/P Yb=Pb/P (19-2) 

Dans le cas d’un melange, les pressions partielles ne representent plus 
les tensions de vapeur du corps pur, mais une fraction de celles-ci. 

La pression partielle du constituant A dans la vapeur en equilibre avec le 
liquide ayant le titre molaire X A , a temperature constante, est donnee par 
la loi de Raoult : 



Pa -X A /P vA 



(19.3) 
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avec P vA et P vB les tensions de vapeur saturante des constituants A (pur) 
et B a la temperature d’ebullition du melange. On obtient : 

Xt ~X A (P lA /P) et Y B =X B (P vB /P ) (19.4) 

Un melange qui verifie cette loi est dit melange ideal. 



■ Volatilite relative 

La volatilite relative d’un corps A par rapport a un corps B est definie par 
le rapport : 



y a /x a 

y b /x b 



k _A 

k B 



(19.5) 



ou : 

k A = PJP et k„ = PJP (19.6) 

sont appeles coefficients d’equilibre; en remplagant k A et k B dans (19.5), 
on obtient : 

« = P,a/P,b (19-7) 

On choisit a par rapport au constituant le plus volatil, de maniere a avoir 
toujours : 

a a 1 



Pour un melange binaire ideal, il est possible d’ecrire : 

p =X A P vA + (1 -X A )P vB =X A P vA + (1 -X A )P lA /a 
Comme Y A =X A P vA /P, il resulte : 

aX A 

Ya ~ X A (a - 1 ) + 1 



(19.8) 



(19.9) 



La volatilite relative exprime la possibilite de separation d’un melange ; 
plus a est grand, plus les courbes de rosee et d’ebullition du diagramme 
temperature - concentration sont ecartees. Elle evolue en fonction de la 
temperature moyenne d’ebullition ; lorsque cette temperature augmente 
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la volatility relative diminue. Ainsi, il est plus facile d’effectuer une sepa- 
ration sous vide qu’a la pression atmospherique. 

Le plus souvent, on ne peut assimiler le liquide a une solution ideale ; on 
conserve alors la forme des expressions precedentes et Ton fait intervenir 
des termes correctifs, dits coefficients d’activite y, qui sont determines gene- 
ralement par l’intermediaire d’informations experimentales. II en resulte 
alors : 

k .4 = Y A P„a/P et a = (y A /y B ) (P, A /P„ B ) (19.10) 

■ Diagramme X -Y ou diagramme d'equilibre 

La relation (19.9) s’applique a la totality des melanges normaux; elle 
exprime le lien qui, dans le cas de ces melanges, unit pour chaque tem- 
perature le titre de la phase vapeur a celui de la phase liquide. Lorsque a 
est constant, le graphe de cette fonction est une branche d’hyperbole 
equilatere passant par l’origine et par le point de coordonnees ( 1 ; 1 ) 
situe sur la droite a 45° (figure 19.2). Cette courbe est l’isobare d’equilibre 




Fraction molaire 
en phase liquide 



Figure 19.2 - Diagramme d'equilibre pour le systeme 
benzene (A)-toluene (B) a la pression de 1,01 bar (1 atm). 
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liquide - vapeur, ou diagramme X-Y. On la construit en utilisant les 
valeurs deX et de Y qui se correspondent sur les diagrammes d’ebul- 
lition et de rosee, pour differentes valeurs de la temperature. Si a = 1 la 
relation (19.9) devient Y = X, la courbe representative est alors la diago- 
nal OB. Dans un tel cas, quelle que soit la temperature, la composition 
de la phase vapeur est, sous pression constante, egale a celle de la phase 
liquide. On ne peut esperer separer ces constituants par distillation. La 
possibilite de separer les constituants augmentent avec a. Pour de fortes 
concentrations, la courbe d’equilibre tend a se confondre avec la droite 
Y = X. 

■ Courbe operatoire 

SiXet Y sont les titres en solute de la phase liquide, respectivement gazeuse, 
les diverses valeurs prises par X et Y au cours d’un transfert de matiere 
constituent les titres operatoires. Ces valeurs sont differentes des titres a 
Pequilibre. C’est precisement cette difference entre les titres operatoires 
et les titres a Pequilibre dans une meme phase qui constitue le facteur de 
potentiality et qui provoque le phenomene de transfert. La ligne decrite 
par un point d’abscisseX et d’ordonnee Y qui se deplace sur un diagramme 
OX, OY represente la courbe operatoire ou courbe de travail. Le diagramme 
constitue par Pensemble des deux courbes est souvent utilise pour effec- 
tuer graphiquement plusieurs determinations. 

Un bilan realise entre un point indetermine d’un systeme et une sortie 
quelconque de ce systeme permet d’etablir l’equation de la courbe dite 
operatoire, qui decrit les variations de concentration des phases au niveau 
des courants qui traversent toute section droite de l’unite en question. 
Sous forme graphique, et par juxtaposition avec la courbe d’equilibre, on 
peut evaluer de la sorte le nombre d’elements d’echange, ou etages. 

19.3 Distillation simple 

On peut realiser 1’operation de distillation de deux fagons bien distinctes. 
Dans le cas d’une distillation simple, a partir d’un melange de deux liquides 
dont la volatility est differente, un apport de chaleur permet au cours de 
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cette operation de separer la vapeur produite des sa formation; en la 
condensant, on recueille directement le liquide obtenu sans le laisser 
retourner dans le bouilleur. 

I Remarque 

Lorsque Ton doit concentrer ou purifier le constituant lourd par elimination 
du constituant leger, l’operation est appelee evaporation. 

19.3.1 Distillation simple differentielle 
(ou distillation en batch) 

Elle a pour but la separation grossiere (partielle) du compose le plus volatil 
contenu dans un melange liquide. Elle consiste a introduire une charge du 
melange a traiter dans une chaudiere (bouilleur) ou se produit l’ebullition 
sous pression constante. La vapeur s’echappant du bouilleur est conden- 
see, le liquide etant ainsi directement recueilli (figure 19.3). La vapeur 
produite par le melange est to uj ours plus riche en constituant le plus vola- 
til, de fagon que le titre du condensat est en tous temps superieur a celui 




Figure 19.3 - Schema de la distillation en bach (distillation simple). 
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du melange initial. La poursuite de 1’operation appauvrit progressivement 
le liquide du bouilleur en constituant le plus volatil; il en resulte une 
diminution continue du titre du condensat. II est possible de recueillir le 
distillat en plusieurs fractions ayant chacune un titre moyen donne. 

Pour un melange non ideal, ou la volatilite n’est pas constante, la quan- 
tite de condensat a recueillir s’obtient en etablissant le bilan matiere de 
1’operation. 

Soient L et X, la quantite et respectivement le titre de la charge initiale 
dans la chaudiere; on suppose, a un moment quelconque durant 1’opera- 
tion, qu’une quantite dL de liquide est vaporisee, le titre de ce dernier 
diminue de dX et il reste dans le bouilleur une quantite (L - dL) de 
liquide de titre (X - dX). La vapeur dV formee est egale a dL, et comme 
elle est en equilibre avec le liquide de titre X son titre est Y . 

Le bilan matiere en constituant le plus volatil sera : 

X,L = (X, - dX,)(L - dL) + Y*dL (19.11) 



d’ou, en negligeant le terme dX dL et en rearrangeant, on obtient : 



dL = dX, 

L (Y*-X,) 



(19.12) 



Apres integration entre les limitesX[ etX 2 : 




dX t 

(y*-Xj) 



(19.13) 



avec (en mol) L t la quantite initiale de liquide dans l’appareil de distilla- 
tion et L 2 la quantite de liquide restee dans l’appareil. 

L’integration de 1’equation 19.13, connue sous le nom d ’equation de Ray- 
leigh, s’effectue en general graphiquement; pour ce faire, on calcule a 
l’aide de la courbe d’equilibre, successivement les quantites (Y -X t ) et 
1/(Y* -Xj). Ensuite, on construit le graphe de 1/(Y* -Xj) en fonction de 
X et on determine l’aire situee dessous de la courbe et comprise entre les 
limitesX[ etX 2 . Il resulte ainsi le rapport Lj/L, qui permet de calculer la 
quantite distillee (Lj -L 2 ) pour un titre dans la cuve passant deXj aX 2 . 
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Pour les solutions ideales, la concentration a l’equilibre dans la phase 
vapeur peut etre representee par (19.9). 

L’integration du second membre du (19.13) peut, dans certains cas parti- 
culiers, etre analytique, par exemple lorsque la loi de Raoult est appli- 
cable ou lorsqu’il existe une relation lineaire entre Y etX dans l’intervalle 
des titres consideres. 

On peut determiner le titre moyen X mD du distillat, en ecrivant le bilan 
matiere en constituant le plus volatil : 

L\X 1 = L 2 X 2 + DX mD (19.14) 

d’ou : 

LJi.-LJi, 

X mD = V - ^ (19.15) 

^ 1 

19.3.2 Distillation simple a I'equilibre [flash) 

La distillation simple ne permettant que la separation partielle du consti- 
tuant le plus volatil contenu dans un melange, elle ne peut done s’appli- 
quer qu’a une alimentation de composition constante susceptible d’etre 
introduite avec un debit constant dans un bouilleur. 



v, Y 
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Dans la distillation flash (figure 19.4) on prolonge le contact entre la 
vapeur et le liquide pendant un temps suffisant pour que l’equilibre 
s’etablisse entre les deux phases que Ton recueille separement, et de 
fagon a maintenir dans le bouilleur le niveau du liquide. 

On obtient la quantite de liquide vaporise a partir du bilan matiere 
total : 



F = V+L (19.16) 

et : 

FX P =VY* + LX (19.17) 

ou F est le debit d’alimentation de titre X F , V le debit vapeur formee de 
titre Y* et L le debit du liquide restant de titre X. 

Ces bilans sont ecrits pour une unite de temps, le regime etant suppose 
stationnaire. 

En explicitant Y, on en deduit : 

Y = X f +(L/V)(X f -X) (19.18) 

Cette equation est celle d’une droite de pente (- L/V) passant par le 
point de coordonnees (X F ; X F ) (puisque X F = Y P ) ; les seules inconnues 
dans l’equation sontX et Y. Une autre relation necessaire pour resoudre 
l’equation est la courbe d’equilibre. Leur intersection donne les valeurs 
de X et Y a condition de connaltre la pression d’equilibre P et le rapport 
des debits L/V. La temperature correspondant a cet equilibre sera lue sur 
le diagramme temperature/fractions molaires. 

Le rapport L/V peut varier entre 0 et oo. 

- Si L/V = 0, tout le melange d’alimentation F se trouve, apres distilla- 
tion, sous forme de vapeur. Cette vapeur aura pour fraction molaire X F 
et sera en equilibre avec un liquide de fraction molaire X min en quantite 
infiniment faible. 

- Si L/V est infini, tout le melange F est sous forme liquide apres dis- 
tillation. La vapeur en equilibre avec ce liquide de fraction molaire X F 
aura pour fraction molaire Y max , mais sera en quantite infiniment faible. 
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L’apport de chaleur necessaire a l’operation se fait dans un echangeur de 
chaleur exterieur. 

Cette technique de distillation est utilisee dans l’industrie du petrole. 

19.3.3 Distillation par entrainement a la vapeur ( stripping ) 

Cette operation, appelee souvent stripping, est employee a la purification 
d’un liquide a tres haut point d’ebullition ou non miscible avec l’eau et 
que l’on ne peut faire bouillir par risque de decomposition. 

L’avantage principal de cette methode est la diminution de la tempera- 
ture d’ebullition, auquel on peut ajouter l’effet d’une baisse de pression 
quand on travaille sous vide. 

En effet, on sait que la pression de vapeur totale d’un couple de produits 
non miscibles est independante des proportions dans la phase liquide. 
Ainsi, dans un appareil ou la phase liquide est constitute en bonne partie 
par de l’eau, la pression partielle du produit insoluble dans l’eau liquide a 
entrainer est fortement reduite, ce qui a comme consequence une dimi- 
nution de la temperature de distillation. 

Si Ton considere un diagrammed - T pour deux liquides non miscibles : 
eau (A) et benzene (B) par exemple, par l’addition de deux courbes on 
obtient la courbe (p A + p B ) ; le point d’intersection de cette courbe avec 
l’horizontale en p (pression dans l’appareil) correspond sur 1’abscisse a la 
temperature T du liquide pendant l’entrainement a la vapeur. Cette tem- 
perature est inferieure aux temperatures T A et T B , auxquelles les consti- 
tuants auraient bouilli separement sous la pression p. 

On sait que le systeme benzene - eau bout, pour la pression normale 
p = 101,3.10 Pa (760 torr), a T = 69,4 °C, alors que les temperatures d’ebul- 
lition des constituants sont respectivement T 4 = 100 °C et T B = 80,2 °C. 
La temperature d’ebullition du systeme est la meme indifferemment de 
sa composition globale. Elle se maintient constante durant l’ebullition et 
passe brusquement a T A ou T B selon la nature du constituant en exces 
reste dans l’appareil apres la vaporisation complete de l’autre constituant. 
La concentration des vapeurs est constante ; d’apres la loi de Dalton : 

Ya/Yb=Pa/Pb (19-19) 
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Sous une pression totale p le debit massique d’impuretes entrainees est : 



M : 



m i = cp 



P~Pi M s 



(19.20) 



avec : 

• /«, la quantite de liquide distille (impuretes) ; 

• m s la quantite de vapeur injectee dans l’appareil; 

• p la pression totale ; 

• pi la pression partielle des impuretes ; 

• M ; la masse molaires des impuretes ; 

• M s la masse molaires de la vapeur ; 

• cp le facteur qui prend en consideration le degre de saturation des vapeurs 
d’eau ou vapeurs de la substance entralnee (qp de 0,7 a 0,8). 

Theoriquement, pour entrainer a la vapeur, il est possible d’utiliser dif- 
ferents vapeurs ou gaz ; toutefois, il est important que le choix de vapeur 
permette une separation facile de deux substances. Pour cette raison, on 
prefere la vapeur d’eau qui, le plus souvent, se separe aisement par conden- 
sation et, de ce fait, rend possible le recyclage de l’eau d’entrainement evitant 
ainsi des pertes dues a la legere solubilite du produit entraine. 

Parmi les applications on peut citer : 

- la purification des acides gras ; 

- l’extraction du benzol a partir du gaz de four; 

- l’extraction des huiles essentielles. 

19.4 Rectification (distillation avec reflux) 

La rectification est assimilee a une distillation repetee et concerne les 
melanges a separer dont les differences de volatilite sont faibles. Par com- 
paraison a une simple distillation, dans la rectification on ne preleve pas 
la totalite du distillat, car apres condensation, une partie retourne dans 
l’appareil effectuant l’operation. 

Du point de vue de sa methode d’execution, la rectification peut etre 
realisee en continu ou en discontinu. 
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19.4.1 Mecanisme de la rectification 

Une vapeur, montante, riche en produit volatil, se deplace a contre-courant 
du liquide moins riche s’ecoulant par gravite, appele reflux. La vapeur 
chauffe le liquide dont les elements legers se vaporisent, tandis que le 
liquide refroidit la vapeur dont les elements lourds se condensent. A 
chaque plateau le liquide et la vapeur atteignent la meme temperature par 
un echange de matiere et de chaleur, ainsi la concentration du produit le 
plus volatil dans la vapeur augmente au fur et a mesure que Ton s’eleve 
dans la colonne. Au sommet de celle-ci, les vapeurs sont condensees. Une 
partie est prelevee comme distillat, et une autre partie retourne en tete de 
la colonne ou elle constitue le reflux. Le ou les produits les moins volatils 
(produit(s) lourd(s)) s’ecoulent au has de la colonne ou ils sont portes a 
ebullition par un echangeur de chaleur tubulaire alimente a la vapeur. 

Le liquide qui descend provient d’une part de la charge et d’autre part du 
reflux liquide renvoye en tete de colonne. La vapeur provient de la charge 
et du rebouilleur dans lequel une partie du liquide de fond est revaporisee. 
Les facteurs influengant la qualite de la separation des constituants sont : 

- le rapport des volatilites des constituants ; 

- le taux de reflux dans la colonne ; 

- le nombre de plateaux theoriques ; 

- le temps de contact (fonction de la hauteur de la colonne) entre liquide 
et vapeur ; 

- l’efficacite du contact liquide-vapeur. 

Le reflux definit le terme utilise pour designer le mouvement de retour 
d’un courant de fluide et, en particulier, de la fraction de distillat qui, 
dans la rectification, est envoyee a nouveau, apres condensation, dans la 
colonne. Le taux de reflux R = L/D exprime done le pourcentage de 
liquide ramene en tant que reflux au produit a eliminer ou encore le rap- 
port du reflux descendant aux vapeurs montant dans la colonne. 

19.4.2 Conditions operatoires 

Dans le but d’evaluer la difficulte de la separation, on doit connaitre : 

- les donnees d’equilibre (courbe de volatilite relative et de tension de 
vapeur) ; 



439 




19 • Distillation 


19.4 Rectification 


et rectification 


(distillation avec reflux) 



- les debits massiques; 

- la pression de service; 

- l’efficacite souhaitee. 

La rectification etant une operation qui peut s’effectuer sous des pres- 
sions extremement differentes, le choix de la pression, qui est le facteur 
le plus important dans une distillation, est determine par : 

-la temperature maximale T lmx supportee par le produit; il s’agit bien 
evidemment de la temperature du raffinat qui sort au pied de la colonne 
ou la temperature est maximale ; 

- la temperature de chauffage T du fluide caloporteur (generalement de 
la vapeur) ; 

- la temperature du liquide de refroidissement TJ utilise dans le condenseur. 

En tragant ces trois valeurs sur le diagramme d’Othmer (pression de vapeur- 
temperature), on determine les points d’ intersection avec les courbes de 
tension de vapeur du distillat et du residu. II resulte ainsi les valeurs 
limites theoriques de la pression P ( - et P max (si T max < T) entre lesquelles 
la colonne peut fonctionner. 

Le choix de la pression est ordinairement fixe afin de pouvoir condenser, 
tout au moins partiellement, la vapeur quittant le sommet de la colonne par 
echange de chaleur avec un fluide peu couteux (le plus souvent de l’eau). 

19.4.3 Nombre de plateaux theoriques 

Le role du plateau est d’enrichir simultanement la vapeur en produit 
leger et le liquide en produit lourd ; il y a ainsi echange de matiere et de 
chaleur entre vapeur et liquide. L’efficacite d’une separation peut s’expri- 
mer en nombre de plateaux theoriques ; on realise un plateau theorique (ou 
etage ideal ) lorsque : 

- la vapeur se degageant du plateau de rang n est en equilibre thermo- 
dynamique avec le liquide qu’elle vient de traverser (les compositions 
des phases et les debits sont constants en fonction du temps sur 
l’ensemble de l’appareil) ; 

- la separation des deux phases est parfaite, c’est-a-dire sans entrainement 
mecanique d’une phase dans l’autre. 
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Ce concept est explique par les figures 19. 5. a et b; le reflux du plateau 
superieur n - 1 est de concentration X n _ 1 et de temperature T n _ ,, tandis que 
la vapeur quittant le plateau n + 1 est de concentration Y n + j et de tempe- 
rature T n + 1 . Le reflux et les vapeurs, qui ne sont pas en equilibre, arrivent 
en contact sur le plateau n de temperature T n . Les vapeurs, plus chaudes 
(T n + [ > T n ), cedent de la chaleur au liquide, plus froid (T nl < T„), en 
evaporant ainsi les constituants plus volatils du liquide, lequel, en meme 
temps, condense une partie des composants lourds des vapeurs. Suite a ce 
contact avec echange de chaleur, il resulte un liquide (reflux) de concen- 
tration X n et des vapeurs de concentration Y n , les deux phases ayant la 
meme temperature T n . Pour que le plateau n soit un plateau theorique, il 
faut que X n et Y n correspondent a l’equilibre thermodynamique liquide - 
vapeur. 




Figure 19.5 - a) Debits de vapeur et liquide 
arrivant et quittant un plateau; 
b) explication de la notion de plateau theorique. 



Dans la pratique industrielle les plateaux s’ecartent de l’etage ideal; a 
cause d’une duree limitee et d’un contact imparfait entre la vapeur et le 
liquide, les deux phases ne sont pas en equilibre thermodynamique. 



441 





19 • Distillation 


19.4 Rectification 


et rectification 


(distillation avec reflux) 



■ Eff icacite 

Afin de comparer les plateaux reels a leur modele ideal, on introduit la 
notion d’efficacite avec ses trois variantes. 

□ Efficacite globale 

L’efficacite globale est le quotient du nombre d’etages theoriques par le 
nombre d’etages reels pour une separation donnee; excepte quelques 
cas, E varie entre 0,6 et 0,9. 

□ Efficacite de Murphree 

Quotient de l’enrichissement effectif de la phase vapeur dans un etage 
par l’enrichissement de la phase vapeur sur le plateau ideal : 

Y - Y 

E = -ii (19.21) 

ou Y est la concentration en constituant volatil des vapeurs en equilibre 
avec le liquide a la sortie de 1’etage n ; 

A cause d’un gradient de concentration, il est possible que la vapeur 
emise par le liquide a l’entree du plateau soit plus riche en constituant 
volatil que la vapeur emise a la sortie ; suite a ce gradient de concentra- 
tion, il peut resulter une efficacite de Murphree superieure a 1,0. 

□ Efficacite ponctuelle de Murphree 

L’efficacite ponctuelle de Murphree se deduit a partir de considerations 
de transfert de masse; inferieure a 1, elle s’ecrit pour la phase gazeuse : 

V" - Y' 

E = i (19.22) 

Y* — Y' 

avec Y' la concentration des vapeurs ascendantes sur un plateau et Y" la 
concentration des vapeurs apres le contact avec le liquide, dans un point 
considere. 

Parmi les facteurs affectant l’efficacite on cite : 

- le primage ; 
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- l’entrainement a la vapeur par le liquide; 

- la mauvaise circulation et distribution du liquide ; 

- le pleurage. 

■ Determination du nombre de plateaux theoriques 

La determination de N min pour effectuer une separation donnee a partir 
d’un melange connu et dans des conditions definies peut etre faite soit 
par voie graphique, en traduisant les equations de bilans par des courbes 
et/ou des droites (methodes de McCabe et Thiele, Ponchon-Savarit), soit 
par calcul numerique en ecrivant toutes les equations pour chaque plateau 
et en les resolvant. 

Les methodes graphiques sont dans les cas elementaires les plus interes- 
santes, car rapides et precises; les methodes algebriques sont reservees 
aux cas complexes ou les methodes graphiques deviennent impossibles. 
II faut retenir deux types de problemes : 

- sont connus : les differents debits de l’installation, les concentrations 
du distillat et du residu, ainsi que les conditions de fonctionnement; 
on doit determiner le nombre d’etages theoriques ; 

- sont connus : N min et les conditions operatoires, ainsi que le debit d’ali- 
mentation; il faut deduire les titres et les debits des differents soutirages. 

■ Determination du nombre de plateaux par le calcul 

II est possible de calculer le nombre de plateaux theoriques que doit 
avoir une colonne pour realiser une separation donnee, lorsqu’on 
opere a reflux total et que la volatilite a des constituants du melange 
en cause peut etre consideree comme constante pendant la duree de 
l’operation. 

La fonnule de Fenske permet de determiner le nombre minimal de pla- 
teaux N milt (bouilleur compris), a taux de reflux inflni. 

En appliquant la relation de definition de la volatilite relative : 



( Y 1 




vi ~y) 


l X J 
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pour les equilibres 0 et 1 (sur le bouilleur et le premier plateau, figure 19. 1 1) 
et en tenant compte que Y 0 =X l ... Y n =X n + 1 , on a : 



1 -Xj 



x„ 



'1-X n 



(19.24) 



et : 



Jh- . „ Xi_ 

i-x, "l-X, 

En divisant (19.24) par (19.24’), on obtient : 

*2 = 2 X„ 

1 — X 2 m l-x 0 



(19.24’) 



(19.24”) 



L’equation (19.24”) peut etre generalisee pour toute la colonne, du bouilleur 
au plateau n : 



d’ou : 



1-X„ 



A'„ 

'l-Xn 



(19.24’”) 



n 



lna. 



■In 



[Y ' 




L^l -Xjy 


j ^ x w JJ 



(19.25) 



avec a m la volatilite moyenne de A par rapport a B dans la colonne. 
Connaissant la composition dans le bouilleur (X 0 = X w ) et la composi- 
tion sur le plateau n (X n =X D ), la relation (19.25) nous donne le nombre 
de plateaux theoriques N min (n = N min + 1) dans le cas d’un melange ideal 
a reflux total. 



■ Determination graphique du nombre de plateaux 

Le nombre minimum de plateaux theoriques necessaires a une distilla- 
tion entre des titres donnes peut se deduire du diagramme d’equilibre du 
melange binaire considere. II est donne par le nombre de segments 
(paliers) compris entre la courbe d’equilibre, la diagonale du carre et les 
titres X w etX D souhaites. 
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Dans la pratique, la situation est differente et un plateau reel est moins 
efficace qu’un plateau theorique. 

Sur le diagramme d’equilibre d’un melange binaire, on represente les vapo- 
risations se produisant sur chaque plateau par des segments de droites 
verticales, et les condensations par des segments de droites horizontales. 

□ Methode de McCabe et Thiele 

Cette methode, la plus utilisee bien que peu rigoureuse, presente l’avantage 
de la simplicity et de ne necessiter que peu de donnees. Elle peut etre 
appliquee a des melanges binaires non ideaux pour lesquels la ligne d’equi- 
libre doit etre obtenue par des determinations experimentales et non par 
le calcul. II est done possible de se servir de ce diagramme pour determi- 
ner la capacite de fractionnement des colonnes dans la pratique. 
L’utilisation de la methode McCabe et Thiele suppose un certain nombre 
de conditions qui sont realisees dans de nombreuses applications pratiques. 

- les echanges de chaleur resultants des differences de temperature entre 
la tete et la base de la colonne sont negligeables ; 

- la colonne (parfaitement calorifugee) fonctionne adiabatiquement, e’est- 
a-dire sans echange de chaleur avec l’exterieur; 

- le melange des composants est athermique (chaleur de mixtion nulle) ; 

- l’alimentation en liquide se fait a sa temperature d’ebullition; 

- les equilibres sont realises sur chaque plateau ; 

- les chaleurs de vaporisations moleculaires des deux constituants sont 
egales. 

McCabe et Thiele ont montre (figure 19.6) que la relation entre la compo- 
sition du liquide du premier plateau, la composition des vapeurs et le 
nombre des plateaux pouvait etre exprimee par un diagramme comprenant : 

- une droite operatoire de concentration de pente R/(R +1), passant 
par le point ( X D ; Y D )(X D = Y D ) et qui a pour ordonnee a l’origine : 
Y=Y d /{R+ 1); 

- une droite operatoire d’epuisement (qui passe par X w ) ; les deux 
droites operatoires se coupent en un point correspondant a l’alimenta- 
tion de la colonne; la droite d’alimentation de pente ( q - \)/q coupe la 
diagonale enX F qui represente la composition de l’alimentation; 
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- une courbe d’equilibre, tracee a l’aide de la formule (19.9), represen- 
tant la composition de la vapeur s’elevant de chaque plateau, en fonc- 
tion de la composition du liquide se trouvant sur le plateau. 




Droite operatoire 
de concentration 



Droite operatoire 
d'epuisement 



X 



w 



X 



Figure 19.6 - Exemple de calcul du nombre d'etages 
en rectification avec le diagramme McCabe-Thiele. 



On trace a partir de X D une ligne en escalier comprise entre les lignes 
operatoire et d’equilibre (on represente les vaporisations se produisant 
sur chaque plateau par des segments de droites verticales et les conden- 
sations par des segments de droites horizontales). Chaque palier corres- 
pond a un plateau theorique. 

I Remarques 

Le point d’ alimentation doit se trouver au niveau du plateau situe le plus pres 
du point d’intersection des deux droites operatoires. 
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I La construction de McCabe et Thiele peut se faire soit a partir du point W, 
soit a partir du point D. Certains auteurs preconisent de commencer simul- 
tanement de D et W, et d’evaluer l’incertitude au niveau du plateau d’ali- 
mentation. 



□ Diagramme (construction) de Ponchon et Savarit 

Ce diagramme donne la representation la plus complete de l’equilibre 
liquide - vapeur d’un melange binaire. II est constitue essentiellement par 
les deux courbes donnant les enthalpies du liquide (isobare de rosee) et 
de la vapeur saturee (isobare d’ebullition) en fonction des teneurs X t et 
Y r Les compositions a l’equilibre sont reportees sur ces courbes. A 
chaque point de la courbe d’enthalpie du liquide It =f(X ; ) correspond un 
point de la courbe d’enthalpie de la vapeur h =f{Y ]). 

On obtient ainsi le diagramme de la figure 19.7. 

Cette methode permet une determination exacte de N min meme lorsque : 

- il existe une difference de temperature importante entre le haut et le 
bas de la colonne ; 

- l’alimentation n’est pas entierement liquide; 

- les chaleurs de vaporisation sont differentes ou le melange des compo- 
sants n’est pas athermique. 

Sur ce diagramme, un plateau theorique est represente par une droite de 
conjugation (isotherme) joignant un point de la courbe h d’abscisse X t 
(courbe de L ; ) avec un point de la courbe h d’abscisse Y t (courbe de Vj, ces 
points etant obtenus au moyen de la courbe d’equilibre. Les droites reliant 
les points representant, d’une part dans la section de rectification, et d’autre 
part dans la section d’epuisement, lesX, et les Y l U sont concourantes. 

En positionnant sur le diagramme les points X D et X w correspondant 
aux concentrations finale et initiale, on decide ensuite d’une valeur pour 
le reflux qui permet ensuite de calculer Q D en ecrivant une equation de 
bilan energetique. Le point P (pole) represente done l’enthalpie de la 
vapeur a condenser Q D et P' l’enthalpie fournie au rebouilleur Q w . 

Le point F de composition connue, ici a sa temperature d’ebullition, qui 
represente l’enthalpie du liquide d’alimentation (F peut se trouver aussi 
bien au-dessous qu’au-dessus de la courbe d’ebullition ou de rosee) est 
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place sur le diagramme; on trace la droite PF dont le prolongement 
coupe la verticale d’abscisse X w en P’ (cela peut etre verifie par Fecriture 
du bilan matiere du systeme). 




Figure 19.7 - Calcul du nombre d'etages theoriques 
avec la construction Ponchon et Savarit. 



On porte sur Fisobare de rosee la valeur de Y w (ou Y () ) et on trace la droite 
X W Y W (isotherme) qui represente le premier plateau. On rejoint ensuite Y w 
a P’et Fintersection de cette droite avec la courbe h donne le point X u 
composition du liquide s’ecoulant du premier plateau. DeXj on rejoint Yj, 
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ce qui donne le deuxieme plateau et ainsi de suite. Lorsque la droite PF 
coupe une isotherme, on passe du trongon d’epuisement au trongon de 
rectification, la construction se continuant en se servant du point P. Le 
dernier isotherme sera trace lorsqu’il arrive au point X D ou le depasse. 

Le decompte d’isothermes donne le nombre de plateaux theoriques (ici 
l’operation envisagee necessite sept plateaux theoriques : quatre plateaux 
de rectification, un plateau d’alimentation et deux plateaux d’epuisement). 

19.4.4 Rectification en discontinu (en batch) 

Cette operation consiste a charger dans le bouilleur (figure 19.8), surmonte 
d’une colonne a distiller, le melange dont on veut separer un ou plu- 
sieurs constituants et ensuite a vaporiser ceux-ci successivement par ordre 
de volatility decroissante. En tete de colonne, les vapeurs passent dans un 
condenseur ; le condensat est en partie renvoye dans la partie superieure 
de la colonne par l’intermediaire d’un siphon, le soutirage du distillat de 
meme que le debit de reflux etant controle par un organe de reglage. 
Grace au deplacement a contre-courant de la vapeur ascendante et du 
liquide descendant, une serie de vaporisations et de condensations per- 
mettent un echange de matiere entre liquide et vapeur. Cet echange, au 
cours duquel la chaleur fournie au liquide par sa vaporisation provient de 
la chaleur de condensation de la vapeur, se traduit par un enrichissement 
progressif des vapeurs en constituant le plus volatil, au fur et a mesure que 
celles-ci montent dans l’appareil. Le distillat est de composition variable 
et le titre du liquide du bouilleur varie egalement dans le temps. 

Les produits volatils en faible quantite qui distillent les premiers sont 
envoyes vers le reservoir T 1; tandis que le premier constituant que l’on 
souhaite obtenir est dirige vers le reservoir T 2 , aussi longtemps que sa 
composition presente une bonne purete. Les fractions pures sont appe- 
lees cceurs et les fractions intermediates sont designees par tete pour la 
premiere et culot (ou queue) pour la derniere a rectifier. La fraction restant 
dans la chaudiere a la fin de la distillation represente le residu ou raffinat. 
II n’y a pas d’alimentation, ainsi la colonne ne comprend qu’un seul tron- 
gon d’enrichissement correspondant a la partie superieure des colonnes a 
fonctionnement en continu, la concentration du liquide dans le bouilleur 
varie de la valeurX F (concentration initiale), jusqu’a la concentration finale 
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(X w < X F ) exigee par le processus de rectification. La souplesse de la rec- 
tification discontinue offre de nombreuses possibilites ; puisque Ton est 
maitre des quantites de chaleur fournie et eliminee, on peut travailler avec 
un reflux variable adapte aux exigences de purete requise. 




Figure 19.8 - Schema 
de la rectification en discontinu. 



En pratique, on peut realiser une rectification en discontinu selon deux 
techniques differentes, lesquelles presentent chacune des avantages et des 
inconvenients et c’est surtout la comparaison de la vitesse de rectification 
entre les deux precedes qui doit etre prise en consideration : 

- rectification a taux de reflux fixe (constant) et distillat a titre variable ; 

- rectification a taux de reflux variable et composition de distillat constant. 
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■ Rectification a taux de reflux constant 

En distillant avec un taux de reflux constant, la droite operatoire reste 
toujours parallele a elle-meme. Sa position sera determinee par la com- 
position du liquide dans le bouilleur et par le nornbre de plateaux theo- 
riques de la colonne. La diagonale sera intersectee par la droite apres le 
meme nombre de marches d’escalier (figure 19.9). 




Figure 19.9 - Rectification 
avec taux de reflux constant. 



On determine le titre X w du melange a rectifier contenu dans le bouilleur 
en fonction du titre X D du distillat avec la relation : 




X { My 

l X n-X w 



(19.26) 
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Dans cette expression, qui rappelle l’equation de Rayleigh pour la dis- 
tillation simple, les variables X D et X w dependent du taux de reflux uti- 
lise et du nombre de plateaux theoriques de la colonne. 

La solution de l’equation s’obtient graphiquement en construisant le 
graphe 1/(X D -X w ) en fonction deX w . L’integrale cherchee est donnee par 
la surface delimitee par la courbe et les abscisses X P et X w , qui sont les 
titres du liquide en debut d’operation, respectivement a l’instant considere. 
Le titre moyen du distillat resulte du bilan matiere : 

FX P = DX Dm + WX w (19.27) 

d’ou : 



X Dm 



FXp-WX, 
F-W 



w 



(19.28) 



ou X P et X w sont les deux limites entre lesquelles se considere le frac- 
tionnement. 

Les deux relations (19.26) et (19.28) permettent en principe, lorsqu’elles 
sont satisfaites simultanement, de determiner le taux de reflux et le nombre 
de plateaux necessaires pour obtenir a partir d’une quantite connue de 
melange de titre X F , une quantite determinee de distillat de titre X Dm . 



■ Rectification a composition de distillat constant 

Le but de la rectification etant generalement de produire un distillat de 
purete determinee, cette condition ne peut etre satisfaite en travaillant a 
reflux constant car l’appauvrissement en fraction volatile dans la cuve 
provoque l’appauvrissement continuel des quantites distillees. 

Afin de garder le titre du distillat constant, il est necessaire d’augmenter 
continuellement le taux de reflux pendant l’operation. 

Sur une representation graphique McCabe-Thiele (figure 19.10) pour 
une colonne dont on connalt le nombre de plateaux theoriques, on 
construit la droite operatoire qui permet en debut d’operation de passer 
du titre X m au titre X D ; ainsi on fixe le taux de reflux initial. 

En soutirant le distillat, X w diminue et tend vers 0 ; pour que X D reste 
constant, il est necessaire d’augmenter regulierement le taux de reflux 
(c’est-a-dire augmenter la pente de la droite operatoire). A reflux total la 
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Fraction molaire 
en phase liquide 



Figure 19.10 - Rectification a composition constante du distillat. 

colonne ne debite plus et la droite operatoire tend a se confondre avec la 
diagonale. II faut arreter la rectification bien avant, le titre X w du residu 
se lisant sur le diagramme. 

Les differentes lignes operatoires represented une famille de droites 
concourantes en un point et situees entre la droite operatoire initiale et 
la diagonale. 

19.4.5 Rectification en continu 

Les debits du melange a traiter (alimentation) du distillat et du residu sont 
alors constants; l’operation est caracterisee par les donnees de regime, et 
Ton s’affranchit totalement du facteur temps ou de la fraction distillee. 

La charge est introduite en un certain point de la colonne appele plateau 
d’ alimentation, de sorte qu’une partie est volatilisee, et le reste descend avec 
le reflux. Le composant le plus volatil est concentre en tete de colonne et 
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elimine dans le condensat. Les parties les moins volatiles peuvent etre 
soutirees de la base de la colonne ou du rebouilleur (figure 19.1 1). 

On appelle concentration la zone au-dessus de l’alimentation et epuisement 
celle qui est au-dessous. Les constituants lourds sont extraits du soubas- 
sement sous le nom assez impropre de residus, par l’intermediaire d’un 
siphon ou d’un regulateur de niveau. 



de ref raid issement 




Figure 19.11 - Schema d'une colonne de rectification en continu. 



454 





Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



19 • Distillation 


19.4 Rectification 


et rectification 


(distillation avec reflux) 



Pour etablir le bilan matiere en concentration entre le condenseur et un 
plateau de rang n (compte a partir de la tete), on note : V le debit molaire 
de vapeur; L le debit molaire de liquide en reflux; D le debit molaire de 
distillat de titre Y D (rapporte au constituant leger). 

D’apres les conditions posees, on a Vet L constants le long de la colonne 
de concentration. Le bilan global s’ecrit : 





V=L + D 


(19.29) 


et pour le plateau n : 


VY n = LX n+l + DY d 


(19.30) 


ou 


Y n (L + D) = LX n+ , + DY d 


(19.31) 


d’ou : 


_LX, 1 + 1 -DX d 
" L + D 


(19.32) 



et en substituant par R = L/D, on a : 



V. 



RX n + i-Yp 

L + D 



(19.33) 



On obtient ainsi l’equation d’une droite dans le diagramme d’equilibre 
liquide - vapeur, appelee droite operatoire de concentration. C’est une droite de 
pente R/(R + 1) passant par le point ( X D ; Y n ) (avec X D = Y D ) et ayant 
pour ordonnee a l’origine Y =Y D /(R + 1). 

Par ailleurs, etant connue la relation d’equilibre qui lie la concentration 
du liquide X n du plateau de rang n avec la concentration Y n de la vapeur 
qu’il emet, on peut faire un calcul des concentrations plateau par pla- 
teau, ou effectuer un trace graphique. 

En operant un bilan semblable en epuisement et en notant que l’alimen- 
tation F = D + W avec W le debit molaire du residu de titre X w , on a la 
droite operatoire d’epuisement : 



Y = 



R+A 



R+DJ X P +l Vr + D 



A-D 



X , 



w 



(19.34) 
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La droite operatoire d’epuisement et la droite de concentration se cou- 
pent en un point correspondant a l’alimentation de la colonne. En effet, 
si Ton ecrit Y n + 1 = Y p , les equations (19.33) et (19.34) donnent : 

FX f = WX w +DY d (19.35) 

qui n’est pas autre chose que le bilan matiere global de la colonne pour 
X = X A . 

Remarques 

Si l’on est en reflux total, alors D = 0, la pente de la droite de concentration 
est egale a 1, et elle se confond avec la diagonale du diagramme. 

Les droites operatoires ne peuvent pas se couper a l’exterieur de la courbe 
d’equilibre, le point correspondant n’aurait aucune signification. II existe done 
line position limite qui est sur la courbe d’equilibre et d’abscisseXp. Dans ce 
cas, le nombre de plateaux que Ton peut tracer est infini et le taux de reflux 
correspondant est le taux de reflux minimal pour la meme separation. 

Si Ton note : 



4 = 




(19.36) 



la fraction liquide du melange d’alimentation dans la colonne, h v l’enthal- 
pie molaire de l’alimentation au point de rosee, h F l'enthalpie d’alimentation 
aux conditions d’admission dans la colonne et h L l’enthalpie d’alimenta- 
tion au point d’ebullition, on obtient a partir de 1’equation (19.35) : 



Y=-^-X--±-X f (19.37) 

q — 1 q — I 

qui est l’equation de la droite d’alimentation. Elle passe par le point de coor- 
donne (X ; ; V)) et sa pente depend de l’etat physique de l’alimentation. 
Dans la relation (19.36) d’apres la valeur de q, on peut distinguer les cas 
suivants : 

• q < 0 ; l’alimentation est une vapeur surchauffee. Elle est done plus 
chaude que la temperature du plateau d’alimentation. Afm d’abaisser 
sa temperature a celle du plateau, une partie du reflux est vaporisee. 
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• q = 0; l’alimentation est une vapeur saturee. Le debit molaire de liquide 
reste constant. 

• 0 < q < 1 ; l’alimentation est un melange liquide - vapeur. 

• q = 1 ; l'alimentation est un liquide sature. Le debit molaire de vapeur 
reste constant, la droite d’alimentation est verticale. 

• q > 1 ; l’alimentation est un liquide froid. Pour elever sa temperature a 
celle du plateau, il faut condenser une partie de la vapeur. 

■ Influence du taux de reflux 

Le taux de reflux est un des facteurs essentiels de la rectification ; en par- 
ticular, il est possible d’ameliorer le pouvoir de separation d’une colonne 
donnee en augmentant le taux de reflux, la valeur limite etant le taux de 
reflux infini qui correspond au nombre de plateaux minimum necessaire 
pour realiser la separation desiree. Si l’on diminue le taux de reflux, le 
nombre de plateaux necessaires va augmenter; le cas limite correspond 
au taux de reflux minimum qui necessite un nombre de plateaux infini. 
Dans le cas ou q = 1, on peut determiner le taux de reflux minimum par 
le calcul. 

La courbe du nombre de plateaux en fonction du taux de reflux est une 
courbe hyperbolique dont precisement les asymptotes correspondent au 
nombre minimal de plateaux et au taux de reflux minimal. 

C’est a partir de cette courbe que l’ingenieur devra choisir la colonne (le 
reflux optimal) : 

- soit avec un nombre de plateaux important et un faible taux de reflux 
done une faible depense de vapeur unitaire, 

- soit une colonne plus courte, mais un chauffage plus important. 

Le taux de reflux optimal est generalement compris entre 1,05 et 1,5 fois 
le taux de reflux minimal. En premiere approximation, on peut retenir les 
coefficients suivants : 1,1 si le taux de reflux minimal est fort (superieur 
a 10), 1,25 s’il est moyen (de 1 a 4) et 1,5 s’il est faible (inferieur a 0,5). 

19.4.6 Rectification des melanges multiples 

Un melange multiple est defini par la nature, le nombre et la concentration 
de ses constituants. Puisqu’une colonne de rectification separe un melange 
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uniquement en deux fractions, afm de separer les n constituants formant 
le melange a rectifier, il est necessaire d’effectuer n — 1 rectifications 
(colonnes) pour obtenir une separation totale. Dans la figure 19.12, on 



ABC AB A 




AB AC 




Figure 19.12 - Rectification d'un systeme 
a quatre constituants; differents schemas possibles. 
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peut voir quelques exemples de structures pour la separation de 4 
constituants ABCD (en ordre decroissant des volatilites) d’un melange. 
Inditferemment de l’ordre des rectifications, 3 colonnes sont necessaires 
(4-1). 

Le choix de la structure optimale se fait du point de vue economique 
(investissement) oil energetique (cout d’exploitation). 

Si la separation se fait en deux groupes de composants, il est necessaire 
de definir les composants cles du melange : 

- la de legere est recueillie dans presque sa totalite au condenseur, tout 
comme tous les constituants plus volatils qu’elle; 

- la de lourde est recueillie pour l’essentiel au bouilleur, ainsi que tous les 
constituants moins volatils qu’elle. 

19.5 Appareillage 

Les appareils ont tous pour but de realiser le meilleur echange de matiere 
entre le liquide et la vapeur qui se croisent. 

Les principaux appareils constituant une installation de distillation sont 
la colonne, le bouilleur et le condenseur, auxquels il convient d’aj outer, 
pour les installations travaillant sous vide, un groupe de pompe a vide. 

19.5.1 Colonnes de rectification 

Les colonnes a distiller industrielles sont constitutes par un grand 
cylindre d’acier vertical (figure 19.13) a l'interieur duquel sont disposes 
les dispositifs qui assurent le contact entre les vapeurs ascendantes et le 
liquide descendant. Ces dispositifs, d’une part favorisent la dispersion de 
la vapeur dans le liquide et plus particulierement provoquent la plus 
grande surface interfaciale, d’autre part permettent la separation du liquide 
et de la vapeur en contact afin d’en faciliter l’ecoulement global a contre- 
courant. 

Ces colonnes sont le plus souvent : 

- soit a plateaux : perfores, a calottes ou a soupapes ; 

- soit a garnissage en vrac ou a garnissage structure, a faible perte de charge 
et de grande efficacite. 



459 




19 • Distillation 
et rectification 



19.5 Appareillage 



Vapeur 

vers condenseur 



Reflux 

du condenseur 




Vapeur 
du rebouilleur 



Liquide 

vers rebouilleur 
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Figure 19.13 - Section d'une colonne a plateaux perfores : a) trop-plein; 
b) support de plateaux; c) plateau perfore; d) trou d'homme; e) barrage de sortie; 
f) barrage d'entree; g) paroi du trop-plein; h) obturateur de liquide. 
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II n’est pas exclu l’emploi d’autres types d’equipements mieux adaptes 
dans des cas particuliers, par exemple a jet directionnel. 

En outre, chaque colonne est munie d’un certain nombre de piquages 
(brides ou tuyaux soudes sur la virole) destines a controler la marche de 
l’appareil. Le controle du fonctionnement hydrodynamique de l’appareil 
se fait par mesure de la perte de charge. II faudra done toujours prevoir 
une mesure de pression en pied et en tete de colonne. La regulation de la 
colonne se fait a partir de mesures de temperature, d’analyse par chro- 
matographic ou de mesures de proprietes physiques (densite, pH, visco- 
site, etc.). La mesure de la temperature en pied et en tete de colonne doit 
etre systematique. De plus, il est bon de prevoir des gaines thermome- 
triques le long de la colonne pour pouvoir controler le profil de tempe- 
rature obtenu et verifier ainsi sa conformite avec celui qui a ete calcule. 
Des piquages seront prevus pour la mesure du niveau en pied de 
colonne, mesure qui pourra etre controlee par un regard a glace. 

■ Colonnes a plateaux 

Elle est formee par une succession de plateaux disposes a intervalles 
reguliers dans la colonne. 

Le plateau, qui est la partie active de la colonne et sur lequel sont dispo- 
ses les elements de barbotage, les barrages et les trop-pleins, a pour role 
la mise en contact de deux phases en mouvement, de maniere a les rap- 
procher le plus possible de l’etat d’equilibre. 

Le mouvement des phases peut se faire de deux fagons : 

-a contre-courant, sur un plateau constitue exclusivement par des trous 
ou des fentes et ou le liquide et la vapeur s’ecoulent par ces orifices ; 

- a courants croises, sur un plateau ou la phase vapeur traverse une couche 
de liquide (determinee par un barrage) se deplagant horizontalement 
avant de deboucher par le trop-plein sur le plateau inferieur. 

La disposition des elements de barbotage peut se faire en reseau carre, 
reseau triangulaire ou en reseau en losange. 

II existe trois types principaux de plateaux aux multiples variantes de detail 
suivant les constructeurs ainsi que la disposition des elements de barbotage : 

- plateau a calottes ; 
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- plateau perfore ; 

- plateau a clapets. 

Le diametre du plateau et le nombre d’elements de barbotage dependent 
des debits de vapeur et de liquide. 

Le plateau a clapets, de conception plus recente, est un plateau perfore; 
les trous, dont le diametre est compris entre 40 a 50 mm, sont equipes 
de clapets qui se soulevent au passage de la vapeur. De fonctionnement 
tres souple, ce dispositif admet des vitesses de vapeur et des debits de 
liquide eleves, mais sa perte de charge est plus importante. 

Les pertes de charge totales de la colonne, dues au fait que la vapeur tra- 
verse une couche de liquide a chaque etage, ne doivent pas depasser une 
valeur maximale fixee soit par le calcul du rebouilleur, soit par une tem- 
perature a respecter en pied de colonne, dictee par le type de produit 
(thermosensible) . 

Au-dela d’une certaine valeur de la vitesse de la vapeur done du debit, la 
perte de charge augmente extremement vite. On constate alors que le 
liquide n’ arrive plus a descendre dans la colonne. On atteint Vengorge- 
ment qui se produit lorsque la resistance qu’offre la phase continue au 
mouvement d’une goutte de fluide en phase dispersee equilibre la force 
de pesanteur. 

■ Colonnes a garnissage 
□ Principe de fonctionnement 

Les colonnes garnies different nettement des colonnes a plateaux, tant 
par leur construction que par leur fonctionnement. Les fluides y circulent 
a contre-courant et non plus a courants croises. L’equilibre entre liquide 
et vapeur n’est realise en aucun niveau d’une section garnie, meme si on 
la considere comme fonctionnant de fagon ideale. 

Les transferts de matiere entre liquide et vapeur ont lieu de fagon conti- 
nue sur toute la hauteur de la colonne. 

Les colonnes a garnissage ont une faible retenue de liquide et une faible 
perte de charge, mais, en revanche, elles sont peu souples, e’est-a-dire 
qu’on ne doit pas trop s’ecarter des conditions operatoires pour lesquels 
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elles ont ete choisies et dimensionnees afin de ne pas voir baisser leurs 
performances. 

Les constructeurs se sont attaches a corriger ce defaut tout en reduisant 
encore la resistance au passage des vapeurs ; on peut citer notamment le 
garnissage structure constitue de toiles metalliques ou de certains plastiques 
juxtaposees et disposees en bandes sur chant; celles-ci sont pliees en 
accordeon dont les ondes sont inclinees en sens oppose d’une bande a 
l’autre. Dans ce garnissage, la section de passage libre est tres importante 
ainsi que la surface de contact liquide-vapeur; il est, de ce fait, utilise 
pour des distillations sous vide pousse (1 a 5 mm Hg de pression absolue) 
meme s’il necessite un nombre d’etages theoriques un peu important. 
Le remplacement de plateaux par le garnissage structure a pour effet : 

- d’augmenter le nombre des plateaux theoriques; 

- de reduire d’environ 10 fois la perte de charge; 

- de multiplier les usages possibles de la colonne, qui peut aussi travailler 
sous vide. 

Toutefois, l’efficacite d’une colonne garnie de hauteur donnee est sou- 
vent inferieure a celle d’une colonne a plateaux de meme hauteur. Ce fait 
releve a la fois de causes purement physiques, c’est-a-dire relatives au 
principe meme du fonctionnement, et de causes d’ordre mecanique, la 
repartition des fluides etant, dans la pratique, moins bonne que celle qu’un 
jugement superficiel permet d’esperer. 

I Remarque 

Les pertes de charge etant d’autant plus reduites que le pourcentage de vacuite 
est grand, on choisira des garnissages tres peu compacts pour les rectifications 
sous vide. 



□ Hauteur equivalente a un plateau theorique (HEPT) 

Le garnissage assure le transfert de matiere et de chaleur de fagon continue. 
La volonte de couvrir l’ensemble des operations par des methodes de 
calcul simples a conduit a definir, pour les appareils a contact permanent, 
la notion de hauteur equivalente a un plateau theorique (HEPT), qui n’a pas 
de fondement scientifique. 
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On mesure le rendement d’une colonne garnie en determinant le nombre 
de plateaux d’une colonne ideale qui aurait la meme efficacite que la 
colonne consideree. En divisant la hauteur de la colonne par le nombre 
de plateaux theoriques de la colonne ideale correspondante, il resulte la 
hauteur separatrice ( HEPT ). La colonne sera d’autant meilleure que la 
HEPT sera plus petite. 

Contrairement aux differents plateaux, le garnissage assure le transfert 
de matiere et de chaleur de fagon continue. Mais pour la commodite des 
calculs, on determine quelle est la hauteur de garnissage capable d’effec- 
tuer le meme travail qu’un etage theorique (HEPT). 

HEPT depend du type de garnissage (forme et dimensions), du gabarit 
de la colonne, de la vitesse des vapeurs, ainsi que du melange a rectifier. 
Industriellement, les valeurs de HEPT sont de 100 a 600 mm mais elles 
peuvent etre dix fois plus faibles pour de fins garnissages tels ceux de 
Podbielniak ou Dixon utilises dans les colonnes de laboratoire. 

■ Dimensionnement de I'appareillage 

La determination des dimensions principales d’une colonne est aussi 
importante que le calcul du nombre de plateaux theoriques. Elle permet 
de calculer la capacite de production, alors que le nombre de plateaux 
fixe le degre de separation que la colonne peut atteindre. 

La section de la colonne resulte du rapport entre le debit volumique des 
vapeurs et la vitesse des vapeurs dans la colonne ; elle est fonction par ailleurs 
de la pression et la temperature regnant au cours de la distillation. 

En posant V le nombre de kmol de vapeur a l’heure et w v la vitesse de la 
vapeur, on a pour la sectional de la colonne : 



22,4 f F3 


(la) 


( 1,013 x 10 s ) 


3 600 w/ 


\273J 


l p J 



avec : 

V = D(1 + R) et D=P c /M d (19.39) 



avec : 

• P c la production de la colonne (debit du distillat) ; 

• M d la masse molaire moyenne du distillat ; 
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•t k la temperature absolue de la vapeur ; 

• p la pression de la vapeur. 

Les valeurs admissibles de la vitesse de vapeur dependent d’une quantite 
de facteurs parmi lesquels on peut citer : le type de la colonne, la nature 
du melange a distiller, la pression de distillation, la fraction molaire du 
liquide, le taux de reflux, les dimensions et proportions des plateaux ou 
du garnissage, etc. 

Le calcul d’une colonne a distiller exige la resolution de plusieurs pro- 
blemes. II faut en particulier determiner : 

- le nombre de plateaux theoriques ; 

- la perte de charge par plateau; 

- la charge gazeuse ; 

- la charge liquide minimum ou maximum admissible. 

Les methodes de calcul d’une colonne se fondent essentiellement sur les 
bilans et sur les lois d’equilibre entre phases et visent a calculer le nombre 
d’etages theoriques N min necessaire pour realiser une separation donnee. 
Partant de ce resultat, on calculera le nombre d’etages reels et les dimen- 
sions de l’appareil en introduisant les notions, accessibles par experience, 
d’efficacite et de hauteur equivalente a un etage (plateau theorique). 

La hauteur de la colonne de rectification a plateaux (distance entre les 
plateaux superieur et inferieur) se determine avec la relation : 

H, = (n - 1 )h p (19.40) 

ou h est la distance entre plateaux. 

La distance entre plateaux peut aller de 150-200 mm jusqu’a 750 mm 
pour les colonnes fonctionnant a l’exterieur des batiments. 

La hauteur du garnissage dans la colonne peut se determiner de deux 
manieres : 

- en utilisant la notion de HEPT et dans ce cas la hauteur de colonne 
s’ecrit : 

Z = N min I IEPT (19.41) 

- au moyen des methodes cinetiques qui impliquent une connaissance 
approfondie des coefficients d’echange ou de transfert entre phases. 
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A la suite des travaux de Chilton et Colburn on peut utiliser la notion 
d’ unite de transfert (NUT), grandeur statique adimensionnelle qui tra- 
duit la difficulty de separation du melange considere, et celle de hauteur 
d’unite de transfert (HUT), grandeur dynamique qui depend de l’appareil 
utilise et qui peut etre evaluee experimentalement ou calculee au moyen 
de bilans differentiels. La longueur et/ou la hauteur totales s’obtien- 
nent avec : 



Z = (NUT) (HUT) (19.42) 

De la meme fagon que dans l’operation d’absorption, le transfert de 
masse dans la colonne de rectification est donne par les relations : 
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(19.43) 



(19.44) 



avec : 

• ( NTU ),, le nombre d’unites de transfert dans la colonne rapporte a la 
phase vapeur ; 

• (NTU)i le nombre d’unites de transfert dans la colonne rapporte a la 
phase liquide; 

• K,/l/G Mv dont la dimension est celle d’une longueur : K,A/G Uv = (HUT),, 
hauteur d’une unite de transfert (phase vapeur) ; 

• K,A/GM, dont la dimension est celle d’une longueur : K,A/G M , = (HUT),, 
hauteur d’une unite de transfert (phase liquide) ; 

• X la fraction molaire du liquide en equilibre avec Y; 

• Y la fraction molaire du vapeur en equilibre avecX; 

• A la surface specifique du garnissage ; 

• G Ml ,(G Ml ) le debit molaire par unite de section en phase vapeur (res- 
pectivement en phase liquide) (en mol/s) ; 
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• K v ( K t ) le coefficient de transfert de masse en phase vapeur (respective - 
ment en phase liquide) (en mol/s). 

Les indices 1 et 2 se rapportent aux extremites de la colonne. Le calcul de 
NTU se fait par integration graphique. 

I Remarque 

La HEPT et la HUT ne sont pas rigoureusement identiques; elles le seraient 
si la courbe d’equilibre etait une droite parallele a la droite operatoire. Prati- 
quement, les HUT sont plus petites que les HEPT. 

19.5.2 Bouilleurs 

De par sa fonction qui permet au liquide de s’appauvrir en constituant 
volatil et a la vapeur de s’en enrichir, le bouilleur est done assimilable a un 
etage theorique qui assure la vaporisation partielle du liquide ruisselant du 
premier etage du trongon d’epuisement; le liquide est appauvri en 
constituant volatil et la vapeur enrichie. 

Les bouilleurs sont des echangeurs de chaleur dont le role est de porter a 
ebullition le liquide a distiller. Ils sont, le plus souvent, du typ e faisceau 
tubulaire et le fluide chauffant le plus courant est la vapeur d’eau. Dans 
les petites unites le faisceau tubulaire est a l’interieur de la colonne, dans 
les installations plus importantes il est place a l’exterieur. 

Selon la disposition dans l’espace de l’echangeur, on distingue les bouil- 
leurs horizontaux et les bouilleurs verticaux. Les bouilleurs du premier 
type sont souvent employes en discontinu, leur capacite doit etre suffi- 
sante pour recevoir la totalite de la charge. La vapeur de chauffage circule a 
l’interieur des tubes du faisceau qui est situe le plus bas possible dans 
l’enveloppe du bouilleur, afin d’etre toujours immerge dans le liquide. 
Le chauffage des bouilleurs se fait avec de la vapeur d’eau, l’huile de 
chauffage ou autre fluide de chauffage. 



19.5.3 Condenseurs 

La disposition des condenseurs a reflux depend du type d’ installation. 
Dans certaines installations plus anciennes, la disposition prevoit un 
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dephlegmateur, c’est-a-dire un premier condenseur qui renvoie une partie 
des vapeurs sous forme de reflux liquide dans la colonne. Le reste des 
vapeurs constituant le distillat est condense et refroidi dans un second 
echangeur. Le reglage du taux de reflux est realise en agissant sur le debit 
d’eau de refroidissement du dephlegmateur. 

Dans les installations modernes, on pretere un systeme a condensation 
totale et repartition du liquide entre reflux et distillat. Dans un tel appa- 
reil, le liquide ne doit pas sortir du condenseur a une temperature infe- 
rieure a sa temperature d’ebullition sans quoi le reflux serait trop froid et 
desequilibrerait la colonne. Les gaz permanents sortant du condenseur 
(fair dissous dans l’alimentation) sont done chauds et contiennent une 
quantite importante de distillat. Un second echangeur pour le refroidis- 
sement du gaz sera done installe avant la pompe a vide. 

Les echangeurs tubulaires sont tres frequemment utilises comme conden- 
seurs. L’eau circule a l’interieur des tubes, tandis que la vapeur a conden- 
ser est envoyee a l’exterieur de ceux-ci, dans la calandre, ou elle circule 
en suivant un trajet chicane destine a eviter qu’il ne se cree un passage 
preferentiel. Si Ton cherche uniquement a condenser et a obtenir un 
distillat tres pres de son point d’ebullition (ce qui est le cas pour les conden- 
seurs places en tete des colonnes de rectification), on dispose le conden- 
seur horizontalement (ou plus exactement avec une pente minime du 
cote de la sortie du liquide condense). Dans ces conditions, le film 
liquide qui se forme autour des tubes se rassemble en une goutte qui, 
des qu’elle est suffisamment grosse, tombe sur la calandre en presence 
d’un exces de vapeur. Ensuite, elle s’ecoule vers la sortie sans avoir 
d’autre contact avec une paroi froide. Si Ton envoie dans le condenseur 
beaucoup moins de vapeur qu’il ne peut en condenser, toute une partie 
du condenseur est inutilisee, ou, plus exactement, sert a refroidir les gaz 
incondensables qui peuvent s’echapper par la respiration, et a reduire 
ainsi leur teneur en distillat. On met egalement des obturations appro- 
priates dans les chicanes pour que l’echangeur fonctionne en double passe, 
voire en triple ou en quadruple. 

Si Ton desire a la fois condenser et refroidir le distillat (ce qui economise 
un appareil et peut etre interessant dans des petites installations), on dis- 
pose l’echangeur verticalement. Le condensat forme alors un film qui 
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ruisselle tout le long du tube, et se rassemble sur la plaque tubulaire 
inferieure avant de s’ecouler a l’exterieur. A condition bien entendu 
d’envoyer un debit de vapeur inferieur a ce qui correspond a la capacite 
maximale de condensation de l’echangeur, le liquide se refroidit des qu’il 
est suffisamment descendu pour ne plus etre en contact avec la vapeur. 
Si Ton desire obtenir un liquide bien refroidi, on doit se contenter d’un 
echangeur a une seule passe puisque l’eau qui circule dans la partie infe- 
rieure des tubes doit etre froide. C’est pour cette raison, et surtout parce 
que l’epaisseur moyenne du film de condensat est plus grande, que le 
coefficient d’echange thermique global est plus faible dans un conden- 
seur tubulaire dispose verticalement que dans le meme condenseur dis- 
pose horizontalement. 

Lorsque des performances accrues sont exigees, il est possible d’utiliser 
des echangeurs a lamelles ou a spirale. 

19.6 Distillations particulieres 

19.6.1 Distillation extractive 

Le procede de distillation extractive est utilise dans le cas des melanges 
binaires a faible volatilite relative done difficiles a separer. 

Cette technique consiste a modifier la volatilite relative de deux consti- 
tuants en additionnant un solvant qui forme avec 1’un des constituants 
un binaire plus ou moins ideal et avec l’autre un binaire assez eloigne de 
l’idealite. Le solvant, injecte a 2 - 3 plateaux en dessous du sommet de la 
colonne dite colonne extractive (afin de pouvoir separer les gouttelettes de 
solvant entrainees par la vapeur), doit avoir une temperature d’ebullition 
plus elevee que celle du constituant lourd (avec lequel il s’approche de 
l’idealite) et, ainsi, rester dans la phase liquide. 

En tete de colonne on recupere le constituant leger, alors que le residu 
est constitue par le melange constituant lourd - solvant. Une seconde colonne, 
appelee colonne de regeneration , permet de separer ce melange et livre en 
tete le constituant lourd, tandis que le solvant (residu) est recycle vers la 
premiere colonne. 
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II est possible d’utiliser un echangeur de chaleur afin de recuperer de 
l’energie en rechauffant l’alimentation de la colonne de regeneration par 
le solvant recycle. 

Parmi les solvants utilises avec cette methode, on peut citer : 

- acide sulfurique pour les systemes acide chlorhydrique - eau et acide azotique - eau, 

- phenol pour le systeme toluene - hydrocarbures paraffines, 

- acetone pour le systeme butadienne - butylene, 

-glycerol pour le systeme ethanol - eau, 

- eau pour le systeme acetone - methanol. 

19.6.2 Distillation moleculaire 

Lorsque les produits sont soit tres sensibles a la chaleur, ce qui ne per- 
met pas de les porter a leur temperature d’ebullition normale, soit facile- 
ment oxydables a chaud et au contact de Fair, on utilise le procede de 
distillation moleculaire. 

Dans une distillation ordinaire les vapeurs passent de l’evaporateur au 
condenseur en raison de la difference de pression entre ces deux appareils. 
La perte de charge consecutive est, au minimum, de l’ordre du mm Hg. 
Pour les substances sensibles ou tres peu volatiles, les temperatures maxi- 
mum supportables correspondent a des pressions de distillation de 10" 3 
ou 10" 4 mm Hg et, dans ces conditions, il est impossible de realiser une 
difference de pression notable entre 1’evaporateur et le condenseur. 

Le libre parcours moyen des molecules devient par contre relativement 
grand (quelques centimetres). II est ainsi possible de condenser la phase 
gazeuse en disposant une surface froide a proximite immediate de la sur- 
face du liquide distillant. 

II est necessaire que les molecules a distiller acquierent une vitesse suffi- 
sante pour s’echapper de la surface du liquide et atteindre la surface de 
condensation, ainsi la distillation ne depend plus de la tension de vapeur 
du liquide, qui doit egaler la pression de l’atmosphere environnante. Ce 
type d’appareil est constitue par un cone rotatif chauffe enferme dans 
une enceinte et dans laquelle la pression est inferieure a 0,001 mg Hg. La 
forcce centrifuge etale le melange a distiller sur la surface chaude et les 
produits volatils s’evaporent rapidement et sont condenses dans le dome 
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refroidi, pour etre ensuite achemines vers un recipient de collecte. De 
cette maniere, le temps de contact des substances sensibles avec la sur- 
face chauffee est extremement court. 

Ce type de distillation convient particulierement pour les composes de 
masse moleculaire elevee (par exemple de 500 a 1 000), ce qui est le cas 
de nombreuses molecules organiques naturelles. 

19.6.3 Distillation a soutirages lateraux 

Dans une colonne continue, il s’etablit une repartition stable des compo- 
sants du haut vers le bas. On peut done effectuer, en un point donne, un 
soutirage constant qui ne correspond pas a un produit pur mais, a un 
melange bien defini, on dit une coupe; e’est le principe de la colonne de 
distillation atmospherique des petroliers qui sort, de tete en pied, du gaz, 
puis de l’essence legere, lourde, du kerosene, du gas-oil et un residu. 

Ce principe est aussi utilise dans les appareils de rectification des distille- 
ries d’alcool pour soutirer a un certain niveau oil elles se concentrent 
certaines impuretes comme l’alcool iso-amylique ou certains esters. 

19.6.4 Distillation azeotropique 

Cette technique tres repandue dans l'industrie chimique est employee 
lorsqu’on doit separer un melange formant un azeotrope, la colonne de 
distillation donne a une extremite l’un des constituants et a l’autre, le 
melange azeotropique qui se comporte comme un corps pur. Le melange 
ne pouvant etre fractionne, on a cherche a rompre 1’azeotropisme pour 
extraire les composants. Dans certains cas, il est possible de rompre 
l’azeotropisme en modifiant la pression de distillation, mais le moyen le 
plus utilise est l’addition, dans le melange, d’un tiers corps appele entraineur. 
Ce corps doit se comporter differemment entre les deux constituants de 
l’azeotrope, pour en modifier profondement leur volatility relative. 
Generalement, 1’entraineur forme un azeotrope avec l’un des deux com- 
posants du melange initial et, par la suite, se separe en deux couches 
apres la condensation des vapeurs. 

Une colonne annexe permet ensuite de separer le constituant de l’azeo- 
trope initial du corps tiers. 
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19.6.5 Distillation reactive 

Ce type de distillation se defmit comme la combinaison d’une reaction 
chimique et de la separation par distillation. Elle se revele particuliere- 
ment avantageuse pour les reactions incompletes. Etant donne que les 
produits sont continuellement separes du melange de reaction, l’equi- 
libre chimique n’est pas atteint et une vitesse de reaction elevee peut etre 
maintenue. 

Le rendement realisable est par consequent plus eleve que pour les pre- 
cedes classiques, ou la reaction et la separation des composants se derou- 
lent successivement. 

Outre les catalyseurs heterogenes, on peut egalement utiliser pour la dis- 
tillation reactive des catalyseurs homogenes, c’est-a-dire liquides (par 
exemple : acide sulfurique). 

Un exemple de distillation reactive est la production d’acetate de methyle 
a partir d’acide acetique et de methanol. 
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20.1 Generates 

Certains constituants peuvent etre extraits de leur melange a l’aide d’un 
solvant. L’ operation, appelee absorption, lorsque le melange est gazeux, 
regoit le nom d’extraction liquide-liquide lorsque la matiere a traiter est un 
liquide, et d’extraction solide-liquide lorsque cette matiere contient un solide. 
Nous nous referons dans ce qui suit uniquement a la separation d’un 
melange homogene forme par une solution du solute (produit a transferer) 
et un diluant. 

Pour qu’une extraction soit possible, le solvant ajoute a la matiere a traiter 
doit provoquer l’apparition d’une phase nouvelle. Le passage du solute 
d’une premiere phase (solide ou liquide) dans une seconde phase de masse 
volumique inegale, constitue un transfert de matiere. II suffit ensuite de 
separer mecaniquement la solution des autres phases en presence. 

La solubilite du solvant dans la solution et celle de la solution et de ses 
constituants dans le solvant sont des facteurs importants pour le choix 
du solvant et pour la mise en ceuvre du processus d’extraction. L’opera- 
tion est interessante dans la mesure oil le diluant et le solvant sont tres 
peu solubles l’un dans l’autre et ou la separation du solute et du solvant 
est nettement plus facile que celle du solute et du diluant. 

S’il n’y a pas un mais plusieurs solutes, comme c’est souvent le cas, il faut 
que le solvant soit le plus selectif possible, c’est-a-dire que le coefficient 
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de partage (§ 20.2.3) du solute entre les deux phases soit si possible en 
faveur du solvant, en tout cas pas trop en faveur du diluant. 

L’ extraction peut ne comprendre que le processus physique de separation 
par dissolution, mais on peut parfois observer des reactions chimiques 
entre les substances extraites et le solvant ou les autres substances dis- 
soutes dans le solvant. 

Une extraction par solvant necessite deux operations : 

1. la mise en contact aussi intime que possible de la matiere a traiter 
(solide heterogene ou liquide) avec le solvant choisi. On prolonge ce 
contact aussi longtemps qu’il est necessaire pour parvenir a un etat 
d’equilibre entre les deux phases ; 

2. la separation mecanique des deux phases, qui fournit : 

- la solution, riche en solvant; elle regoit le nom de surverse dans l’extrac- 
tion solide-liquide et d 'extrait dans l’extraction liquide-liquide, 

- le residu qui est soit un solide impregne de solution constituant la 
sousverse (extraction solide-liquide), soit une seconde couche liquide, 
riche en diluant et appelee raffinat (extraction liquide-liquide). 

L’ensemble de ces deux operations constitue une unite ou un etage d’extrac- 
tion. Cet etage est dit ideal (ou parfait) lorsque les deux phases ont eu un 
contact suffisant pour que leur composition ne soit pas modifiee par un 
nouveau contact. En presence de solides, cela revient a dire que la solu- 
tion qui sort de l’etage (ou surverse) a la meme composition que celle qui 
impregne le solide restant et qui constitue avec lui la sousverse. 

Les operations precedentes doivent obligatoirement etre completees par 
la recuperation du solvant, ce qui fournit le solute recherche. II faut 
noter qu’en presence d’un solide residuel il est necessaire de proceder a 
son lavage de fagon a le debarrasser de la solution qui l’impregne, et que, 
dans le cas de l’extraction liquide-liquide, le solvant peut etre present 
dans l’extrait et dans le raffinat. 

Les modalites de mise en oeuvre de l’extraction liquide-liquide sont choi- 
sies en fonction de nombreux parametres : temperature, concentration, 
pH, oxydoreduction, divers solvants, ce qui explique le grand nombre 
d’applications de ce procede. 
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En comparaison avec la rectification, qui est egalement une methode de 
separation des constituants a partir d’un melange homogene de liquides, 
l’extraction liquide-liquide, fondee sur la difference de solubilite des 
substances entre deux phases, est plus aisee et plus economique dans les 
cas suivants : 

- si le constituant volatil se presente avec une concentration assez impor- 
tante; 

- si la rectification doit travailler avec un reflux important ; 

- si le constituant volatil est l’eau (grande chaleur de vaporisation) ; 

- si la volatility relative des constituants est proche de 1,0; 

- si la temperature de rectification est elevee ; 

- si les substances sont thermolabiles. 

Dans l’extraction, il n’y a pas de changement de phase. Les phenomenes 
thermiques ne jouent done qu’un role insignifiant le plus souvent. 

Le couplage de l’extraction liquide-liquide avec la distillation fractionnee 
(distillation extractive) acquiert une importance industrielle de plus en 
plus grande ; il permet la separation de composes dont les points d'ebul- 
lition sont tres voisins, et la separation de melanges azeotropes. 
L’extraction liquide-liquide a pour but de concentrer, de separer, de 
purifier ou de repartir des substances. Parmi les nombreuses applica- 
tions, on cite : 

- le raffinage du kerosene ; 

- la recuperation de l’acide acetique de ses solutions aqueuses ; 

- la preparation des antibiotiques ; 

- la production de zirconium, hafnium et niobium; 

- la separation du lithium d’autres metaux. 

20.2 Considerations theoriques 

Le systeme le plus simple que Ton puisse rencontrer dans l’extraction 
liquide-liquide est le systeme ternaire ou un seul solute se partage entre 
deux liquides peu ou pas miscibles; ce systeme est totalement defini au 
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moyen d’un diagramme tridimensionnel. Ainsi la theorie et la pratique 
de l’extraction se referent a ce type de systeme. 

20.2.1 Diagramme ternaire 

Le diagramme triangulaire (figure 20.1) est le mode de representation le 
plus courant des systemes ternaires. L’influence de la pression ainsi que 
la presence d’une phase vapeur etant negligees, les seules variables a 
prendre en compte sont la temperature et les compositions. 



B 




Figure 20.1 - Systeme ternaire : 
diagramme triangulaire. 



Les sommets du triangle representent les 3 constituants. L’axe des tem- 
peratures etant perpendiculaire au plan du triangle, l’ensemble forme 
ainsi un prisme a section triangulaire dont les cotes representent les 
binaires A-B, B-C et A-C. Le triangle represente done une coupe iso- 
therme du systeme. 

En faisant passer par M une parallele a AC, le pourcentage de B est 
constant et egal a 70 % en tout point de MN. On peut faire de meme 
pour A dont le pourcentage reste constant sur une parallele a BC. Ainsi, le 
point M est a 10 % de A. II s’ensuit que la composition de la phase repre- 
sentee par le point M est : 70 % de B, 10 % de A et 20 % de C. 
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20.2.2 Types de diagrammes 

A temperature et pression donnees, 1’aspect des diagrammes obtenus, en 
extraction liquide-liquide, depend de la solubilite reciproque des consti- 
tuants du melange ternaire pris deux a deux. On a les types de melange 
suivants (figure 20.2) : 

- les trois constituants foment une phase homogene en toutes proportions ; 

- l’un des melanges binaires presente une lacune (solubilite partielle) de 
miscibilite (diagramme de type I) ; 

- deux des melanges presentent une lacune de miscibilite (diagramme 
de type II) ; 

- les trois melanges binaires presentent une lacune de miscibilite (dia- 
gramme de type III). 



B B B 




Figure 20.2 - Types de systemes ternaires. 



Si les trois composants d’un melange sont miscibles en toutes propor- 
tions, le systeme est inutilisable en extraction liquide-liquide. 

Le cas le plus frequent, le diagramme de type I, sera considere dans ce 
qui suit. 

Pour representer le systeme, on utilise un diagramme isotherme etant 
donne que la solubilite varie avec la temperature et tres peu avec la 
pression. 

Sur le diagramme de la figure 20.3, B est miscible en toutes proportions 
avec A et C, mais A et C ne sont pas totalement miscibles. 
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La courbe binodale (ou I’isotherme de solubilite) partage le diagramme en 
deux regions; en dessous de la courbe il y un systeme ternaire a deux 
phases, en dessus le systeme est homogene. Dans la zone d’immiscibi- 
lite, si P est le point representatif d’un systeme, les points Q et R repre- 
sentant les compositions des deux phases sont fixes. La droite qui joint 
Q et R passe par P; on l’appelle ligne de conjugaison ou ligne d’equilibre. Les 
points Q et R sont dits points conjugues. II existe un point limite O qui est 
a lui meme son propre conjugue et que l’on l’appelle point critique. 



B 




Figure 20.3 - Diagramme isotherme; I'un des melanges 
binaires presente une lacune de miscibilite. 



Le trongon KO, relatif a des phases riches en diluant, constitue en 
extraction liquide-liquide, le lieu des compositions des raffinats, alors que le 
trongon OL, se rapportant a des phases riches en solvant, est le lieu des 
compositions des extraits. 

La representation d’un systeme a quatre constituants exige un diagramme 
spatial, par exemple tetraedrique. Pour les systemes a plus de quatre 
constituants, une representation graphique complete devient tres diffi- 
cile. En pratique, dans la plupart des cas, il est possible de grouper ces 
constituants selon leurs proprietes chimiques et de considerer le 
melange complexe comme un melange de groupes dont le nombre est 
limite, ce qui permet de se ramener a des systemes ternaires. 
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20.2.3 Coefficient de distribution (ou de partage) 

L’ extraction liquide-liquide repose sur la difference de solubilite du 
solute dans le diluant et dans le solvant. 

En considerant les deux phases dans l’ordre extrait et raffinat, le coefficient 
de partage se definit comme le rapport des concentrations du solute B 
entre deux solvants non miscibles A et S. 



K b = Y b /X b (20.1) 

ou Y g et X B sont respectivement les teneurs (massiques ou molaires) en 
solute de l’extrait et du raffinat. Les titres sont determines en fonction de 
la presence du solvant dans la phase consideree. 

Pour chaque valeur de K B , on peut calculer Y B connaissant X B , et reci- 
proquement. La courbe Y B =f(X B ) est une courbe d’equilibre du solute 
entre les deux phases. Elle est denommee diagramme de distribution (ou de 
partage) et presente l’une des formes de la figure 20.4. 

II est possible egalement de definir un coefficient de partage du diluant entre 
les deux phases : 

K a = ^ (20.2) 

R 






Figure 20.4 - Courbes de partage ou de distribution. 

20.2.4 Selectivity 

Afin de connaitre le comportement du solvant vis-a-vis du solute A et 
du diluant B, on etudie la repartition relative de ces deux substances 
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entre les deux phases en equilibre. On appelle selectivity le rapport des 
coefficients de partage du solute et du diluant : 



_ K b _ y b X a 
K a x a X b 



(20.3) 



Le solvant est selectif pour le constituant A (Fextrait s’enrichit en solute) si : 
K A > K b , done |3 < 1 

Le solvant est selectif pour le constituant B (le raffinat s’enrichit en solute) si : 
K b > K a , done |3 > 1 

La selectivity varie avec les facteurs dont dependent K A et K B , a savoir la 
temperature et les titres en solute. 



I Remarque 

La selectivity |> est analogue a la volatility relative de la rectification. 

20.2.5 influence de la temperature 

Les solubilites reciproques des liquides varient avec la temperature ; les 
liquides non miscibles ou partiellement miscibles peuvent devenir mis- 
cibles dans toutes proportions modifiant le type du melange ternaire, quand 
la temperature s’eleve. II existe egalement de modifications en sens 
contraire. II n’ existe pas de methode pour prevoir le sens de modification 
de la miscibilite et il est necessaire, dans tous les cas, de recourir a des 
determinations experimentales. 



20.3 Procedes d'extraction 

Le principe de l’extraction liquide-liquide est schematise comme suit 
(figure 20.5) : 

(A + B) + S = [(A- a) + b + s] + [a + (B - b) + (S - s)] (20.4) 
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Figure 20.5 - Principe de I'extraction; ecoulements, phases et constituants. 

ou (A + B) est le melange initial a separer; S le solvant; [(A - a) + b + s] 
le raffinat; [a + (B - b) + (S - s)] l’extrait. 

Soit un melange homogene A + B mis en contact avec un solvant selectif S, 
dans lequel A est peu soluble et B fortement soluble. Apres melange, il se 
forme deux couches : le raffinat qui contient le constituant A et des petites 
quantites de B et S (notees respectivement b et s) et l’extrait forme par des 
petites quantites de constituant A et presque toute la quantite de B et de S. 
Apres la decantation de deux couches non miscibles, on recupere le sol- 
vant (generalement par distillation). 

L’extraction liquide-liquide comporte toujours la meme suite d’operations 
physiques de mise en contact et de separation des phases. Ainsi, on peut 
operer de plusieurs manieres : 

- Extraction par simple contact. 

- Extraction a plusieurs contacts. 

- Extraction a contre-courant. 

- Extraction a contre-courant avec reflux. 

- Extraction par contact differentiel. 

20.3.1 Extraction simple, par simple contact 

Considerons le melange homogene initial F (forme des constituants A et B) 
dans un melangeur M, mis en contact avec le solvant S (figure 20.6.a). 
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On melange intimement, pendant un temps suffisant, et on envoie le 
liquide dans un decanteur oil les deux couches - raffmat et extrait - se 
separent d’apres leur densite et sont recueillies separement. 




B 




b) Diagramme triangulaire 

Figure 20.6 - Schema d'installation d'extraction a simple contact. 



Ce mode d’extraction est discontinu, mais il est possible d’appliquer un 
precede continu en regime stationnaire. Malgre une bonne agitation des 
liquides, l’efficacite etant proche de celle d’un etage theorique, la separation 
est relativement reduite ou necessite de grandes quantites de solvant. 
L’extraction par simple contact correspond a une distillation simple. 
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Soit la solution F formee de constituants A (solute) et B (diluant) que Ton 
traite avec le solvant S. II resulte un melange M dont on tire l’extrait E et 
le raffinat R. 

La representation dans le diagramme triangulaire (figure 20.6.b), permet 
de faire les observations suivantes : 

- la position de la solution a traiter F sur la droite A-B depend de la 
teneur en solute A; 

- le solvant S est figure par le point S (s’il est pur) ou par un point 
proche de S s’il provient d’une operation anterieure et contient done 
aussi des quantites de A et de B; 

- le melange global M est situe a l’interieur de la zone d’heterogeneite 
delimitee par la courbe binodale. 

La position de M sur la droite (FS) est donnee par le rapport des longueurs : 



FM _ S 
MS F 



(20.5) 



Puisque la longueur du segment [FS] est proportionnel a la quantite (F + S), 
il resulte : 



FM = FS^ et MS = FS^ (20.6) 



Le melange M se decompose en deux couches en equilibre, l’extrait E et 
le raffinat R dont les compositions sont definies par les intersections de 
la droite de conjugaison avec la courbe binodale. E et R resultent du 
bilan de matiere : 



et de la relation : 



d’ou : 



F + S = E + R 


(20.7) 


MR = E 
Ml R 


(20.8) 



E = 



( E + R ) 



MR 

Ml 



(F + S) = 
ME 



(20.9) 
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Puisque cette operation ne permet d’obtenir ni A ni B purs, on a imagine 
l’idee de la repeter pour ameliorer les performances. 






I 

I\/IqI annoi i r flora n+oi I r 




Raffinat 

Figure 20.7 - Extraction simple a contacts multiples. 
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20.3.2 Extraction simple a contacts multiples 

Appelee aussi extraction par courants paralleles a etages multiples, ce 
procede (figure 20.7) traite chaque fois le raffmat provenant de l’extrac- 
tion precedente avec du solvant frais. On obtient ainsi une serie de raffi- 
nats R j, R 2 , ... R n avec chaque fois une concentration decroissante en 
solute. Chaque serie d’operations (mise en contact avec le solvant frais, 
agitation, sedimentation, decantation) correspond a une unite (de contact) 
d’extraction. Plus le nombre d’unites est eleve, plus la separation des 
constituants est avancee, mais avec un rendement diminue. 

Les quantites de solvant peuvent etre egales ou differentes, le meilleur 
dosage apparaissant a la suite d’essais experimentaux. 

Les extraits E u E 0 , . . E n sont regroupes et traites pour recuperer le solvant. 
Ce type d’extraction est surtout utilise pour purifier A par l’elimination 
de B, avec des concentrations de B dans le raffinat aussi petites que l’on 
souhaite si Ton utilise un nombre suffisant d’etages. 

En notant K D ( coefficient de portage) le rapport des concentrations Y /X a 
l’equilibre, on peut definir la notion d efacteur d’extraction qui exprime la 
distribution du solute entre les deux phases par : 

E f = | K d (20.11) 



Dans le cas d’une extraction ou la quantite de solvant a chaque etage est 
constante et dans laquelle K D ne depend pas de la concentration : 



*n = !__ 

X 0 ( 1 + Ejr)" 



( 20 . 12 ) 



20.3.3 Extraction a contre-courant 

C’est la technique qui utilise le mieux la capacite d’extraction du solvant 
permettant ainsi une augmentation de l’efficacite du procede. Elle 
consiste a faire circuler en sens inverse, dans une serie d’etages, les cou- 
rants de deux phases ; il y a enrichissement progressit du solvant mis en 
contact successivement avec des phases de plus en plus concentrees. Le 
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melange initial penetre dans la premiere unite d’extraction, tandis que le 
solvant frais arrive dans le dernier etage. 

On peut obtenir simultanement un raffinat pratiquement exempt de 
solute et un extrait pratiquement prive de diluant. 

La figure 20.8 ou chaque rectangle signifie une unite de transfert, repre- 
sente le schema de la circulation des fluides (a), et le schema de principe 
pour une installation a n etages (b). 

On peut deduire le nombre d’etages theoriques necessaires pour obtenir 
un raffinat de titre donne R n , a partir d’une alimentation F et d’un sol- 
vant S, a l’aide du diagramme d’equilibre. 

En conservant l’hypothese simplificatrice de fimmiscibilite de A et S, 
supposons X n _ j et Y n _ 1 les concentrations du raffinat et de l’extrait sortant 
de l’etage (n - 1) ; on peut ecrire deux systemes de n equations lineaires a 
deux inconnues : 

- a l’equilibre sur l’etage n : 

Y^AERX,, (20.13) 

- bilan de matiere de l’etage n : 

(20 - 14) 

avec i?„ le raffinat epuise, S =E n + 1 le solvant frais, E { l’extrait concentre 
et AER la difference constante entre la quantite d’extrait et la quantite de 
raffinat entre deux etages theoriques [termes de la forme (E n + { - R„)]. 
Les relations d’equilibre et le bilan de matiere peuvent etre representes 
dans un diagramme X - Y, par une construction du type McCabe et Thiele 
(figure 20.8. c). 

Les equations lineaires de bilan de matiere definissent les points (X n j et Y n ) 
situes sur une droite de pente R n _ l /S, denommee droite operatoire. 

Si pour la rectification et l’absorption, la droite operatoire est une veritable 
droite, dans le cas de l’extraction la droite operatoire est courbee, car a part 
les variables Y n _ , et X n _ , interviennent encore les variables R n t et S. 
Ensuite, on construit la ligne en escalier, a partir de X 0 , entre la droite 
operatoire et la courbe d’equilibre, jusqu’a ce que l’on depasse le pointX„. 
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Le nombre d’unites theoriques d’extraction correspond au nombre de 
paliers horizontaux. 

Cette operation, realisee avec des courants de liquide ininterrompus, est 
une operation continue. 

Si, pour chaque etage, le facteur d’extraction E f reste constant (autrement 
dit si K d est independant de la concentration), on a : 



*2 = E r 1 
x o Ej + 1 - 1 



(20.15) 



20.3.4 Extraction avec reflux 

L’utilisation du reflux dans l’extraction a contre-courant permet d’obte- 
nir un raffinat ou un extrait d’une grande purete, meme si la selectivity 
du solvant est faible ou si la purete de l’extrait tend vers une valeur limite. 
Le fonctionnement peut se derouler avec : 

- reflux d’extrait (la methode la plus repandue) ; 

- reflux de raffinat ; 

- reflux d’extrait et de raffinat. 

La figure 20.9 montre ces variantes qui peuvent s’appliquer tant dans 
des unites d’extraction distinctes que dans des extracteurs continus, dif- 
ferentiels. 

Dans I’extraction a reflux d’extrait, (figure 20.9.b) l’alimentation se fait a un 
etage intermediaire dont la composition correspond a la concentration du 
liquide d’alimentation. Une partie de l’extrait est reinjectee dans l’extrac- 
teur, apres la separation du solvant. II est raisonnable de separer le solvant 
jusqu’a atteindre la concentration de saturation de l’extrait dans le solvant. 
La variante a reflux de raffinat (figure 20.9.c) ramene dans l’appareil une cer- 
taine quantite de raffinat, apres l’avoir melange au solvant. II est indique 
que le rapport du raffinat (reintroduit) au solvant correspond a la quantite 
de solvant sature en constituant B (diluant). De cette maniere, l’equilibre a 
cette extremite de l’extracteur s’etablit pour un raffinat dont le contenu 
de constituant A (solute) est plus faible. 



488 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



20 • Extraction 


20.3 Precedes d'extraction 


liquide-liquide 





L’ alimentation en solution initiale se fait a Fextremite opposee de Fextracteur. 
Le precede a reflux d’extrait et raffinat (figure 20.9. d) presente Favantage des 
deux methodes precedentes. 




a) b) 




c) d) 

Figure 20.9 - Extraction a contre-courant : a) sans reflux; b) avec reflux d'extrait; 
c) avec reflux de raffinat; d) avec reflux d'extrait et de raffinat. 
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L’alimentation en melange initial se fait a un etage intermediaire de 
l’appareil oil la composition en B et A correspond a la composition du 
melange d’alimentation. 

Parmi les inconvenients de cette operation, on doit rappeler une pro- 
duction reduite, ainsi qu’une augmentation du debit de solvant ce qui 
implique une consommation accrue d’energie necessaire a la recupera- 
tion du solvant. 

20.3.5 Extraction differentielle 

Par comparaison avec les etages distincts, l’extraction differentielle (ou en 
continu) utilise une colonne avec ou sans remplissage, dans laquelle les 
liquides circulent a contre-courant sous l’effet de la difference de densite. 
Dans le cas d’une colonne fonctionnant veritablement en continu, la 
notion d’etage theorique n’est pas materialisee, l’equilibre des phases ne 
se realisant a aucun niveau de la colonne. Le transfert du constituant B 
du diluant vers l’extrait est la consequence de l’absence d’equilibre. Se 
basant egalement sur un phenomene de diffusion, l’extraction differen- 
tielle, du point de vue theorique, est tres semblable a l’absorption des 
gaz. Ainsi, il est possible d’utiliser pour ce type d’extraction, a la condition 
que les deux films soient liquides, la theorie du double film. Conforme- 
ment a cette theorie, la figure 20.10 illustre la variation du constituant B 
dans le raffinat, respectivement dans l’extrait. 

La concentration C R du constituant B dans le raffinat est constante dans 
la masse du raffinat et diminue jusqu’a la valeur C Ri , a l’interface sepa- 
rant le raffinat d’extrait. De la meme maniere, la concentration du 
constituant B diminue dans le film d’extrait de C Ei , a l’interface, jusqu’a 
C E , valeur qui se maintient constante dans la masse d’extrait. 

Les reductions de concentration ont lieu uniquement a l’interieur de 
deux films, voisins a l’interface. A 1’interface, les deux concentrations C Ri 
et C Ei sont en equilibre. 

S’appuyant sur l’hypothese simplificatrice de la non miscibilite du solvant S 
avec A (raffinat forme uniquement de A et de B) et en considerant que 
l’extrait contient uniquement les constituants B et S, on peut ecrire les 
equations : 
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pour le film de raffinat : 








,1 b ~ k R a(C R C Rj ) 


(20.16) 


pour le film d’extrait : 








n B = k E S(C Ei — C E ) 


(20.17) 



avec n B le debit de constituant B traversant l’interface par unite de temps 
(en kmol/h) ; C R la concentration du constituant B dans le raffinat; C Ri la 
concentration du constituant B dans le raffinat, a l’interface; C E la 
concentration du constituant B dans l’extrait; C Ei la concentration du 
constituant B dans l’extrait, a l’interface; S l’aire de l’interface (en m 2 ); k R 
et k E les coefficients partiels de transfert dans le film de raffinat, respecti- 
vement d’extrait (en m/s). 




Figure 20.10 - Variation de la concentration 
du constituant B au voisinage de I'interface. 



Si la courbe d’equilibre est une droite : 

C Ei = tnC Ri (20.18) 

ou in represente la pente de la droite d’equilibre. 



491 




20 • Extraction 
liquide-liquide 



20.4 Appareillage 



20.4 Appareillage 

Les appareils discontinus fonctionnant par charges ne sont utilises que pour 
traiter de faibles volumes, tandis que les appareils fonctionnant en continu 
permettent de traiter de grands debits et sont le plus souvent congus pour 
realiser une extraction multi-etages a contre-courant. 

II est possible de classer les installations utilisees dans les precedes d’extrac- 
tion liquide-liquide en trois grandes categories : 

- les extracteurs a etages distincts (melangeur - decanteur) ou individualises; 

- les extracteurs differentiels (colonnes d’extraction) ; 

- les extracteurs centrifuges. 

20.4.1 Extracteurs a etages distincts 

Dans cette categorie, chaque etage est constitue d’un melangeur relie a 
un decanteur. Apres le melange de deux phases et lorsque l’equilibre est 
atteint, l’emulsion s’ecoule par gravite vers le decanteur ou les phases 
sont separees. 

Largement utilisee aussi bien industriellement qu’en laboratoire, cette 
methode peut comporter, selon le cas, un ou plusieurs etages. Si [’instal- 
lation consiste en un seul etage, on peut effectuer l’extraction soit en dis- 
continu, soit en continu. 

Lorsqu’on travaille en discontinu, le melange et la separation de deux phases 
peuvent se realiser successivement dans le meme appareil. Apres avoir 
melange les composes, on arrete l’agitation, on laisse se separer l’extrait 
et le raffinat par gravite, et ensuite, on les envoie vers des cuves differentes. 
L’operation d 'extraction en continu necessite une batterie melangeur - decan- 
teur, ainsi que le reseau de conduites assurant le transfert, a contre-courant, 
des phases en presence. Les liquides d’alimentation arrivent, sous pres- 
sion, par un arbre creux en bas de la cuve, et apres melange sont evacues, 
par le haut, vers le decanteur fonctionnant egalement en continu. 

Dans une installation a plusieurs etages, les deux liquides circulent en continu 
et a contre-courant dans une suite de batteries d’extraction, chacune etant 
constitute d’un melangeur et d’un separateur dans lequel l’emulsion s’ecoule 
par gravite et d’ou les phases separees sont envoyees vers les melangeurs 
des etages adjacents. 
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Dans ce type d’installation, l’aire interfaciale d’echange du melangeur est 
creee soit par agitation mecanique dans une cuve, soit par un melangeur 
statique ou autre dispositif a jets ou a buses. 

La separation ulterieure des phases melangees est assuree soit par decan- 
tation gravitaire, soit par decantation centrifuge. 

Les avantages d’un tel systeme : 

- efficacite elevee, si la duree de l’operation est suffisante ; 

- souplesse et surete de fonctionnement ; 

- facilite d’exploitation. 

L’inconvenient majeur reside dans l’encombrement des appareils. 

Les extracteurs a etages distincts sont utilises quand le solute est stable, 
que l’on ne dispose pas assez de hauteur pour installer une colonne, 
mais surtout lorsqu'on a besoin d’un grand nombre d’etages theo- 
riques ( NET > 10), ce qui est le cas par exemple pour l’extraction en 
hydrometallurgie. 

20.4.2 Extracteurs differentiels 

On a utilise initialement des colonnes tres simples sans apport exterieur 
d’energie (colonnes gravitaires), les phases circulant a contre-courant sous 
faction de la pesanteur. La dispersion est assuree par un dispositif appro- 
prie (rampe munie d’ajutages convenables, plaques perforees...). Gene- 
ralement, c’est le liquide leger que l’on disperse. Les gouttelettes obtenues 
s’elevent verticalement a travers le liquide lourd circulant en sens inverse 
et se rassemblent en haut de la colonne, l’interface entre les deux liquides 
reunis se trouvant au-dessus de l’arrivee du liquide lourd. De cette fagon, 
on obtient un courant continu de liquide lourd dans la partie superieure 
de la colonne et un courant continu de liquide lourd dans la partie infe- 
rieure. On distingue plusieurs types de colonne fonctionnant par gravite : 

- colonne a pulverisation ; 

- colonne a plateaux; 

- colonne a garnissage. 

Afin d’accroitre 1’aire interfaciale d’echange, il existe des colonnes a fonc- 
tionnement mecanique (apport exterieur d’energie). Ces colonnes sont des 
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enveloppes dans lesquelles des disques forment des compartiments et oil 
d’autres, fixes sur un rotor, constituent le mobile d’agitation. Parmi les 
divers modeles, on distingue : 

- la colonne Scheibel : les etages sont separes par un garnissage a haut 
pourcentage de vide favorisant la coalescence; sa capacite varie de 10 a 
25 m 3 /m 2 ■ h; 

- la colonne Oldshue-Rushton : la dispersion est produite par une turbine; 
cette colonne est derivee de la colonne Scheibel par substitution du gar- 
nissage par de simples disques annulaires statiques ; sa capacite est com- 
prise entre 0,5 et 22,5 nr'/m 2 • h; 

- la colonne a disques rotatifs RDC ( Rotating disc contactor) (figure 20. 11. a), tres 
utilise dans l’industrie petroliere, dans laquelle les disques portes par 
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Figure 20.11 - Extracteur a disques rotatifs : a) colonne type RDC; 
b) colonne type ARD (RDC asymetrique); c) colonne type Kuhni. 
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l’arbre et les couronnes statiques produisent la dispersion; on obtient 
des debits de 20 a 35 m 3 /m 2 • h pour des colonnes ayant 6 a 8 m de dia- 
metre et 10 a 12 m de hauteur; 

- la colonne asymetrique ARD (figure 20.1 l.b) construite de telle maniere 
que chaque etage comprend une zone de contact et une zone de decan- 
tation laterale ; 

- la colonne Kiihni (figure 20.11.c) ou le mobile d’agitation est une turbine 
a double flasque. Le temps de sejour peut etre ajuste en faisant varier la 
surface libre (transparence) des disques perfores qui compartimentent 
la colonne. 

Pour ce type de contacteurs, les conditions operatoires optimales sont un 
compromis entre la resistance aux ecoulements qui augmente l’efficacite 
et la reduction correspondante de sa capacite. 



(A) 



(B) 
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Figure 20.12 - Extracteurs centrifuges : extracteur Podbielniak (A) 
et extracteur Robatel (B). a) rotor; b) stator. 
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Les colonnes d’extraction sont utilisees quand le NUT necessaire est com- 
pris entre 3 et 10 environ, et que la decantation est relativement facile. On 
prefere : 

- les colonnes a plateaux perfores ou a garnissage en vrac, qui sont les moins 
couteuses mais aussi moins efficaces, pour NET < 5 et des debits infe- 
rieurs a 100 m 3 /h; 

- les colonnes agitees par pulsation ou par une suite de turbines, pour 
5 < NET < 10 environ et des debits inferieurs a 50 m 3 ; ce type d’extrac- 
teur est deconseille si des tensions interfaciales peuvent donner lieu a 
l’emulsion des phases. 

20.4.3 Extracteurs centrifuges 

La dispersion et la separation des phases peuvent etre grandement acce- 
lerees par la force centrifuge. Differents modeles a contre-courant ont ete 
developpes, les uns de type continu, d’autre a etages avec separation des 
phases a chaque etage. 

Le plus connu des appareils bases sur ce principe est Vextracteur Podbielniak 
(figure 20.12). Un tambour horizontal, constitue de couches successives 
de cylindres perfores de trous, toume a grande vitesse (2 000 a 5 000 tr/min). 
Par l’axe du tambour penetrent les deux phases a melanger. La phase legere 
est dirigee vers la peripherie, la phase lourde au centre du tambour. Sous 
l’effet de la force centrifuge, le liquide lourd passe a travers les cylindres 
perfores pour aller a la peripherie et, ce faisant, il deplace le liquide leger 
et le traverse ; ces deux liquides ressortent par l’axe du tambour. 

Le contacteur multi-etages Robatel (figure 20.12) est constitue d’un tambour 
compartimente (melange et decantation) qui toume autour d’un stator sur 
lequel sont fixes les disques qui realisent le melange et le transfert inte- 
retage des phases. 

Les extracteurs centrifuges, qui coutent cher, sont utilises quand : 

- l’instabilite du solute a extraire impose de faibles temps de contact; 

- la decantation est difficile en raison des proprietes des phases (faible ten- 
sion interfaciale, faible ecart de masse volumique, debits superieurs a 
250 m 3 /h, presence de solides, etc.). 
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20.4.4 Materiaux de construction des extracteurs 

Les materiaux utilisables dans les unites d’extraction liquide-liquide doi- 
vent resister a la corrosion des phases mises en contact et aux sollicitations 
mecaniques caracteristiques du type de contacteur. A chaque etape du pre- 
cede (extraction, lavage, re-extraction), les conditions physico-chimiques 
(acidite, temperature, concentrations en sels) varient et necessitent, pour 
la selection des materiaux, un programme diversifie d’essais de leur tenue 
a la corrosion et de leur comportement en endurance. On utilise de tres 
nombreux materiaux metalliques ou plastiques, l’emploi de ces derniers, 
plus economiques, se generalisant au cours de la derniere decennie. 

En industrie, l’emploi des materiaux plastiques (polyesters, polypropy- 
lene, polyepoxydes renforces de fibres de verre, polychlorure de vinyle, 
polymeres fluores), tant sous forme injectee, avec ou sans adjuvant, que 
sous forme de revetement anticorrosion, est generalise dans la construc- 
tion des melangeurs-decanteurs. 

Dans le cas des extracteurs de type colonne, il existe des realisations a 
disques rotatifs construites entierement en resine epoxyde renforcee de 
fibres de verre et des colonnes pulsees en polyester renforce de fibres de 
verre, a plateaux en polychlorure de vinyle. 

Cependant, en ce qui concerne les extracteurs a fortes sollicitations meca- 
niques (extracteurs centrifuges, colonnes pulsees ou agitees), les plastiques 
sont remplaces par des materiaux metalliques en raison de leurs caracte- 
ristiques mecaniques superieures. 



497 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



21 • BIOTECHNOLOGIES 



21.1 Generates 

21.1.1 Definitions 

Apparu aux Etats-Unis au debut des annees I960, le terme biotechnologie 
ne s’est precise qu’au cours des annees 1970, avec l’apparition de TADN 
recombinant et de la transgenese. II designe habituellement tout un 
ensemble de techniques qui visent a l’utilisation des micro-organismes, 
des cellules animales et vegetales et de leurs constituants, tels que les 
enzymes, pour degrader, synthetiser et produire des biens et des services. 
Les biotechnologies sont issues des methodes ancestrales de preparation 
d’aliments et de boissons fermentees, demeurees totalement empiriques 
jusqu’aux travaux de Pasteur qui fondaient la microbiologie en tant que 
science debouchant sur une pratique industrielle rationnelle. Le poten- 
tiel de developpement des methodes biologiques modernes annonce des 
changements majeurs dans les domaines du medicament et de la sante, 
de l'alimentation et dans l’agriculture. Les biotechnologies apportent des 
elements de reponse a quelques-uns des grands problemes de notre 
planete : la malnutrition, la maladie, le cout de l’energie (production des 
biocarburants), la pollution (traitement des eaux usees et dechets). 
L’industrie biotechnologique peut etre divisee en deux grands domaines, 
l’industrie qui produit des organismes manipules (organismes « entiers » 
ou partie d’organisme) et l’industrie qui utilise ces organismes ou une 
partie de ceux-ci pour obtenir des produits ou des services. Cette etude 
se concentre sur le deuxieme domaine, l’industrie qui applique les 
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microorganismes (MO) ou une partie de ceux-ci (principalement les 
enzymes) a l’obtention de biens et de services, et a l’interieur de ce domaine, 
sur les industries qui utilisent cette technologie pour ameliorer le rende- 
ment de leurs installations afin de mieux utiliser l’energie et les matieres 
premieres ou de traiter les dechets de fagon plus ecologique. 

Les processus biologiques sont, dans la plupart des cas, plus pertinents 
que les processus traditionnels : ils utilisent moins d’eau, de matieres 
premieres ou d’energie ou bien ils procurent une combinaison de ces 
differents avantages. Les dechets dangereux sont moins nombreux et/ou 
jouissent d’une meilleure biodegradabilite. 

Les entreprises utilisent la biotechnologie industrielle pour : 

- reduire leurs couts et/ou augmenter leurs benefices ; 

- augmenter la qualite de leurs produits ; 

- optimiser leur procede et son suivi ; 

- ameliorer la securite et l’hygiene de la technologie ; 

- respecter la legislation sur l’environnement. 

21.1.2 Terminologie 

On rappelle ici la definition des principaux termes utilises en biotechnologie : 

- Clone-souche : population microbienne issue d’une seule cellule et 
genetiquement homogene. 

- Contaminant : individu et/ou population microbienne et/ou myco- 
plasmes non desires dans les cultures. 

- Culture continue (chemosat) : technique par laquelle il est possible 
d’entretenir une population cellulaire constante dans un reacteur 
continu en procedant a une alimentation continue en milieu nutritif et 
au soutirage d’un volume equivalent d’un milieu epuise contenant des 
cellules et les metabolites dans le jus de fermentation lorsque le mout 
est debarrasse des cellules. Cette technique est utilisee en laboratoire 
pour les etudes de physiologie bacterienne. 

- Inoculum : tout ou partie d’une culture qui est utilisee pour ensemencer 
un milieu. 

-Milieu de culture : formule encore appelee « recette » qui consiste en un 
melange optimise ou non de composes chimiques mineraux et orga- 
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niques, d’origine naturelle ou synthetique, solubles ou insolubles, dis- 
perses ou solubilises dans un solvant (le plus frequemment l’eau), 
necessaires a la croissance cellulaire, a la satisfaction des besoins ener- 
getiques et de bioconversion, le pH est ajuste et regule ou non au 
cours de la fermentation. La teneur en matieres seches des milieux de 
culture est tres variable selon les precedes. Par analogic avec la fermen- 
tation alcoolique, on parle de mout de fermentation lorsque le milieu 
contient les MO. 

- Substrat : element constitutif du milieu de culture assimilable par les 
cellules. A l’usage on s’interesse particulierement aux sources de car- 
bone et d’azote. II a pour symbole S (le substrat present), et pour uni- 
tes e/L ou kg/m 3 : 

S - S- = S 

^initial ^ final ^consomme 

-Bioconversion : reaction chimique catalysee par une enzyme isolee ou 
un micro-organisme. 

21.1.3 Classification 

Vu ses nombreuses applications, la biotechnologie s’est transformee en 

un domaine industriel etendu. Les differents domaines d’application 

sont respectivement symbolises par une couleur : 

- La biotechnologie verte touche a l’agriculture et 1’alimentation. Celle-ci 
utilise le genie genetique pour transferer certains genes d’une espece 
de plante a une autre et ameliorer de fagon ciblee la resistance aux 
insectes, aux champignons, aux virus et aux herbicides. 

- La biotechnologie rouge est liee a la medecine et concerne la conception 
d’organismes pour produire des antibiotiques, le developpement de 
therapies a travers les manipulations du genome, le diagnostic a l’aide 
de puces a ADN ou de biocapteurs, etc. 

- La biotechnologie bleue se concentre sur l’utilisation des processus et des 
organismes de la biologie marine a des fines techniques : sante, cosme- 
tique, aquaculture. 

- La biotechnologie jaune rassemble toutes les applications se rapportant a 
la protection de l’environnement et au traitement ou l’elimination des 
pollutions. 
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- La biotechnologie blanche ou industrielle regroupe les applications indus- 
trielles, par l’emploi de systemes biologiques comme alternative aux 
precedes chimiques classiques. Les premieres utilisations sont dans les 
secteurs des polymeres, des carburants, des dissolvants, de la construc- 
tion, du textile, et de tous les produits a dominante chimique. 

Grace a la fermentation, la biotechnologie blanche est egalement en 
mesure de fournir des enzymes en quantite industrielle ! 

On distingue aussi tres schematiquement les biotechnologies et les 
bioindustries traditionnelles qui regroupent les fabrications d’aliments 
et de boissons fermentees (environ 44 % du marche), et les bio-indus- 
tries modernes (46 %) qui ont pris leur essor apres le Seconde Guerre 
mondiale avec la fabrication industrielle des antibiotiques et la mise en 
ceuvre d’hemisyntheses, couplages de reactions biologiques et de syn- 
theses chimiques. Ces dernieres recouvrent des filieres de production en 
developpement dans les domaines de la pharmacie, de l’agriculture, de 
ragro-alimentaire, de la chimie ou de l’energie. Certains des produits 
obtenus par voie biologique beneficient sur le plan mondial d’un mar- 
che important en pleine croissance : c’est le cas des antibiotiques et des 
semences pour agriculture. D’autres produits, comme les enzymes, les 
derives du mais (amidon, isoglucose), les acides amines correspondent a 
des marches relativement larges et a croissance moyenne. 

Enfin, une derniere categorie de produits, les biotechnologies nouvelles 
(10 %) ; ce sont essentiellement les medicaments d’origine immuno- 
logique, les vaccins viraux et bacteriens, les reactifs pour l’analyse biolo- 
gique et le diagnostic medical, certains carburants et composes chimiques 
pouvant se substituer aux derives du petrole. 

21.2 Catalyseurs biologiques 

21.2.1 Enzymes et micro-organismes 

La biotechnologie industrielle est principalement basee sur la fermenta- 
tion et la biocatalyse. Ce sont les micro-organismes (levures, algues, bac- 
teries), ou une partie de ceux-ci (principalement les enzymes), qui jouent 
le role de mini-usines ou de chaines de production. 
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Les micro-organismes utilises industriellement pour fabriquer des pro- 
duits utiles a l’homme representent au plus quelques centaines d’especes 
sur les cent mille especes au moins existant dans la nature. On divise 
generalement les MO en deux grands groupes : les procaryotes et les euca- 
ryotes. Les procaryotes consideres comme les plus primitifs possedent un 
chromosome circulaire unique forme d’ADN double brin en contact 
direct avec le cytoplasme de la cellule. Les eucaryotes qui sont beaucoup 
plus grands possedent plus de deux chromosomes, separes du cyto- 
plasme par une membrane poreuse. Les bacteries sont des procaryotes ; 
les levures et les moisissures sont des eucaryotes. Certains MO sont des 
aerobies stricts qui ne peuvent avoir une activite metabolique et croitre 
qu’en presence d’oxygene atmospherique. Un second groupe contient 
des anaerobies stricts qui ne peuvent se developper qu’en l’absence totale 
d’oxygene libre qui leur est nocif. Enfin un troisieme groupe rassemble 
des MO, dont la plupart des levures industrielles qui sont aerobies ou 
anaerobies suivant l’environnement dans lequel elles se trouvent. 

Dans les cellules de tous les organismes ont lieu des reactions chimiques 
orchestrees par des catalyseurs biologiques de nature proteique : les 
enzymes ( macromolecules proteiques). Ces dernieres sont generalement 
specifiques d’une seule reaction chimique. La faculte que possede une 
enzyme particuliere de catalyser une reaction donnee est determinee par 
sa structure dependant de la sequence des acides amines dans ses chaines 
polypeptidiques. 

Compte tenu des difficiles problemes de purification, les utilisations 
industrielles ont surtout porte sur des enzymes produites en quantite 
importante par des levures ou des bacteries. Si le plus souvent les enzymes 
pouvaient etre utilisees en tant que preparations assez imputes (pro- 
teases, amylases, extrait d’estomac de veau contenant de la presure), les 
besoins actuels portent sur des enzymes differentes et pures. Celles-ci 
deviennent progressivement disponibles notamment grace a une meilleure 
connaissance des mecanismes de regulation genetique en particulier 
chez les bacteries et les levures. 

La plupart des enzymes utilisees dans l’industrie sont des hydrolases don- 
nant lieu a des reactions d’hydrolyse ou des isomerases donnant lieu a des 
reactions d’isomerisation. 
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Mais les applications industrielles des enzymes sont encore limitees par 
leur prix de revient important. 

21.2.2 Cofacteurs et inhibiteurs enzymatiques 

Plusieurs enzymes necessitent de petites molecules non proteiques pour 
etre actives. La portion proteique de cet enzyme sera alors appelee 
apoenzyme, la partie non proteique cofacteur, et l’enzyme compete, holoenzyme. 
Les cofacteurs pourront etre de nature organique, ce sont les vitamines, 
ou inorganique, appeles mineraux. Certains cofacteurs seront fortement 
lies a l’apoenzyme ; c’est alors un groupe prosthetique. Dans plusieurs 
cas cependant, le cofacteur est faiblement lie a l’apoenzyme. Ce cofac- 
teur peut meme alors servir de navette, transportant des portions de 
substrat d’une enzyme a 1’autre ; c’est alors un coenzyme. Les cofacteurs 
font generalement parti du site actif et sont done en contact avec le substrat. 
Ils sont done en bonne position pour recevoir une partie d’un substrat 
ou pour en apporter a un autre substrat. Les coenzymes peuvent servir a 
transporter des groupements methyle, des electrons et des protons. 

Les enzymes sont des molecules relativement stables qui peuvent rester 
actives longtemps dans une cellule. Certains enzymes peuvent meme 
resister a la temperature d’ebullition. Cependant la plupart sont detruites 
ou denaturees lorsque exposees a des conditions differentes de celles 
normalement retrouvees dans leur cellule d’origine. Par exemple, la plu- 
part des enzymes sont detruites a des temperatures superieures a 60 °C. 
Dans plusieurs cas, les enzymes peuvent etre entreposees sous forme 
de poudre, ou congelees pour plusieurs annees. Elies peuvent aussi etre 
desactivees, ou inhibees, par certaines molecules appelees inhibiteurs 
enzymatiques. II existe deux categories importantes d’inhibiteurs enzyma- 
tiques, soit les inhibiteurs competitifs ou non competitifs. Les inhibiteurs compe- 
titifs sont des molecules qui ressemblent suffisamment au vrai substrat 
de l’enzyme pour occuper son site actif, mais sans reagir. Ses substances 
analogues accaparent les sites actifs normalement utilises par le vrai substrat 
et entrent done en competition avec ce dernier. Ce genre de produit 
chimique peut etre utilise pour affecter des enzymes vitales de patho- 
genes afin de les enrayer. 
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Les inhibiteurs influencent aussi l’activite enzymatique en se liant a 
l’enzyme ailleurs qu’au site actif, ce qui altere la forme de l’enzyme et 
rend celle-ci peu ou non active. Ces inhibiteurs sont souvent dits non 
competitifs car ils n’entrent pas n competition directe avec le substrat. 
Les metaux lourds, comme le mercure, sont des inhibiteurs non compe- 
titifs frequents des enzymes. 

21.2.3 Preparation des biocatalyseurs 

D’un point de vue general, le materiel biologique utilise dans les precedes 
biotechnologiques sert de catalyseur : il est souvent qualifie de biocatalyseur, 
c’est-a-dire de catalyseur biologique transformant, en simplifiant, un 
substrat ou ensemble de substrats S; en un ou plusieurs produits P ; 
(i = 1,2,3, ...n). 

Ainsi, dans tout precede biotechnologique (Figure 21.1), se trouvent 
mises en jeu des matieres premieres ( substrats ) qui seront transformees 
en divers produits, dont le produit d’interet. Le materiel biologique, en 
tant que biocatalyseur, augmente la vitesse de transformation ; en fait, il 
permet de realiser a temperature normale des reactions qui ne pour- 
raient s’effectuer que dans des conditions plus extremes ou bien avec un 
rendement beaucoup plus faible (exemple : cas de la synthese proteique 
par voie chimique comparee a la voie biologique). Les enzymes agissent 
comme de minuscules machines qui s’assurent que des molecules 




Figure 21.1 - Milieu de culture dans un bioreacteur. 
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entrent en contact entre elles et reagissent. Comme une cle correspon- 
dant a une serrure, chaque enzyme s’adapte et agit seulement sur un 
ensemble specifique de substances. Au cours du processus de catalyse, 
les enzymes ne sont ni consommees, ni alterees. 

Lors de la mise en oeuvre de cellules, du fait de la degradation des subs- 
trats, les cellules se divisent, leur nombre augmente en fonction du 
temps : il y a formation de biomasse, classiquement notee X (quantifiee 
en g/L). Cette biomasse se mesure de diverses manieres : absorbance 
vers 600 nm, comptage sur boites. Aucune de ces methodes n’est 
d’ailleurs entierement satisfaisante et cette estimation se fait avec une 
marge d’erreur parfois assez importante. 

Cette multiplication cellulaire est quantifiee par le taux de croissance 
(neperien) p (h) ou vitesse specifique de croissance. II est determine 
experimentalement a partir de la courbe Ln X = f (temps) : le taux de 
croissance neperien est la pente de la partie lineaire de cette courbe. Les 
limites de cette partie lineaire determinent la phase exponentielle de 
croissance, partie de la courbe la plus interessante de notre point de vue. 
Cette phase exponentielle de croissance est situee entre autres, apres la 
phase de latence et avant la phase stationnaire. 

Bien evidemment, ce sont les taux de croissance les plus importants qui 
sont les plus interessants ; dans ces conditions, il faut moins de temps 
pour obtenir une concentration cellulaire donnee. 

Lors de la mise en oeuvre d’un procede biologique la question peut se 
poser de savoir s’il faut utiliser la cellule entiere ou l’enzyme. Lorsque la 
transformation a realiser implique non pas une seule mais plusieurs 
reactions enzymatiques successives l’utilisation de cellules vivantes est 
preferable. Les cellules vivantes presentent egalement 1’avantage de rege- 
nerer le catalyseur enzymatique au fur et a mesure de sa denaturation. 
Par contre, les enzymes isolees permettent d’envisager une mise en 
oeuvre simplifiee plus proche de la catalyse chimique. 

Le rendement de conversion energetique est meilleur puisqu’il n’est pas 
necessaire d’apporter les aliments indispensables aux cellules vivantes. 
La purification du produit final est egalement simplifiee du fait de l’absence 
des reactions parasites qui accompagnent bien souvent la presence de 
cellules entieres. 
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21.2.4 Effet de I'environnement 
sur I'activite enzymatique 

Dans une cuve, le biocatalyseur se trouve disperse dans un milieu de 
culture dont le constituant principal est l’eau. L’activite du biocatalyseur 
depend de fagon tres marquee et tres complexe de la nature de cet envi- 
ronnement liquide. 

Les particules de catalyseurs, a savoir les cellules microbiennes, consom- 
ment constamment les reactants ou substrats et les transforment en pro- 
duits, avec degagement de chaleur. Elies modifient done elles-memes 
tres rapidement la nature de leur environnement. Un des facteurs le plus 
important dont la variation influence I’activite enzymatique est la concen- 
tration en substrat. Aux faibles concentrations en substrat, la formation 
de produit sera lente parce que l’enzyme rencontrera rarement une 
molecule de substrat. En presence de plus de molecules de substrat, 
l’enzyme s’y fixe plus souvent et la vitesse de la reaction sera plus elevee 
qu’en presence de faibles concentrations en substrat. Ainsi, la vitesse 
d’une reaction catalysee par une enzyme augmente avec la concentration 
en substrat. En fin de compte, de nouvelles augmentations de la concen- 
tration e substrat n’aboutissant plu a une vitesse de reaction plus grande 
car toutes les molecules d’enzymes sont liees au substrat et le transfor- 
ment en produit aussi rapidement que possible. La courbe de la vitesse de 
reaction en fonction de la concentration en substrat est une hyperbole. 
Les activites enzymatiques sont aussi influencees par des variations au pH 
et de la temperature. Chaque enzyme travaille plus rapidement a un pH 
optimal specifique. Quand le pH et trop eloignee du pH optimal, l’acti- 
vite diminue et l’enzyme peut etre endommagee. De meme, les enzymes 
ont des temperatures optimales d’activite Si la temperature depasse lar- 
gement l’optimum, l’enzyme sera destructuree et son activite perdue. 
Ce phenomene appele denaturation, peut etre provoque par des pH et des 
temperatures extremes, ou d’autres facteurs. Les optimums de pH et de 
temperature des enzymes d’un MO refletent souvent le pH et la tempe- 
rature de son habitat. II n’est pas surprenant que des bacteries qui se 
developpent au mieux a de hautes temperatures aient des enzymes dont 
l’optimum de temperature est eleve et la stabilite a la chaleur tres grande. 
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Ainsi, pour maintenir le pH de la culture a son niveau optimal, on doit 
neutraliser le milieu par adjonction de bases. Le produit microbien dont 
l’evacuation pose souvent le plus grand probleme est la chaleur. Les 
cuves de reaction doivent assurer une bonne evacuation de la chaleur 
pour que le milieu reactionnel reste le plus pres possible de l’intervalle 
20 - 40 °C favorable a la plupart des reactions biologiques. Afm de 
s’affranchir de cette derniere contrainte une recherche tres active est 
conduite pour mettre en oeuvre des micro-organismes thermophiles ou des 
enzymes stables a des temperatures elevees. 



21.3 Ingenierie biotechnologique 

21.3.1 Notion de procede biotechnologique 

La mise en oeuvre de grandes quantites de matieres premieres et de cata- 
lyseur ne s’improvise pas. II faut commence!' par une etude au labora- 
toire afin de s’assurer de l’obtention reelle du produit d’interet. II faudra 
ensuite quitter ce laboratoire pour realiser la production dans des instal- 
lations industrielles specialises. La mise en place de ces installations 
doit respecter un certain nombre de contraintes techniques, econo- 
miques et legales. Un des moyens de faire face a ces contraintes d’un 
point de vue technique consiste a envisager la production consideree 
comme mettant en oeuvre un « procede industriel », c’est-a-dire comme 
etant, a la fois : 

- une succession d’etapes de transformations physico-chimiques et 
biologiques ; 

- une operation de catalyse biologique ; 

- une succession d’operations mises en oeuvre a differentes echelles, 
chacune ayant ses objectifs et ses contraintes. 

Parmi ces operations la plus contraignante tant d’un point de vue tech- 
nique, economique et organisationnel, est l’echelle de la production qui 
renvoie a un monde sensiblement different du monde du laboratoire, a 
savoir au monde industriel. 
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Les precedes de production biotechnologique sont communement 
decomposes en 4 etapes d’operations unitaires. 

■ Fermentation 

La fermentation elle-meme constitue l’etape de production du compose 
cible. Elle conduit a l’obtention d’un fluide complexe, appele mout, dont 
les caracteristiques physiques, chimiques et rheologiques dependent des 
conditions de fermentation (nutriments, bacteries, levures...), de la 
matiere premiere utilisee (sucre, melasse ou sous-produits d’industries 
connexes) et bien sur de l’acide recherche. Le mout de fermentation est 
un fluide de viscosite elevee qui contient dans des proportions variables 
un ou plusieurs sels d’acides organiques (compose cible), des sucres 
(residuel ou matiere premiere), des composes mineraux (nutriments) et 
de particules en suspension (bacteries ou levures de la fermentation). 

■ Clarification 

Seconde etape dans le precede, la clarification consiste a eliminer les 
particules en suspension (bacteries, levures ou debris de celles-ci) pre- 
sentes dans le mout. On obtient alors un fluide dont la composition 
n’evolue plus au cours du temps, et compatible avec les operations uni- 
taires ulterieures d’extraction et purification. La clarification est commu- 
nement realisee par centrifugation ou par filtration membranaire. Dans 
certains cas, elle est couplee a la fermentation elle-meme (bioreacteur a 
membranes par exemple) afm d’extraire l’acide produit, qui constitue un 
inhibeur de la fermentation, tout en recyclant la biomasse. 

■ Extraction 

L’extraction a pour but de recuperer le compose cible du milieu clarifie. 
Les operations les plus couramment utilisees sont la precipitation, 
l’extraction liquide-liquide, les precedes membranaires, la chromatogra- 
phie. L’obtention d’un niveau de concentration donne du compose cible 
peut resulter de [’utilisation de l’une ou l’autre des operations decrites 
ci-dessus ou bien necessiter la mise en oeuvre d’operations specifiques 
comme l’evaporation par exemple. 
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■ Purification 

Le dernier groupe d’operations unitaires realise la purification du com- 
pose cible et a done pour but d’eliminer les impuretes residuelles. Le 
degre de purete a atteindre depend bien entendu de l’utilisation ulte- 
rieure du produit. Les principales technologies utilisees pour la purifica- 
tion sont l’esterification, l’echange d’ions sur resines, la cristallisation, 
l’evaporation, la distillation. La possibility d’obtenir les specifications 
requises peut, selon les cas, resulter de l’utilisation simple ou combinee 
de ces techniques ou requerir des etapes ulterieures. 



21.3.2 Unite de production 

■ Definitions 

Tout procede biotechnologique passe-t-il par la mise en contact d’un 
substrat plus ou moins complexe avec le biocatalyseur, pendant un temps 
donne, dans une cuve de taille et de forme appropriees, un bioreacteur. 
Lorsque la reaction de mise en oeuvre fait appel a des MO qui se deve- 
loppent en consommant une partie d’un reactif appele substrat et en 
transformant l’autre en divers produits, le reacteur employe est un fer- 
menteur. Si cette etape est une reaction biochimique catalysee par des 
enzymes transformant un substrat en produit, elle est realisee dans un 
reacteur enzymatique. 

Les technologies de construction de ces deux types de reacteurs sont 
done differentes; en effet, les fermenteurs necessitent l’emploi de mate- 
riaux resistant a la sterilisation par la chaleur et doivent etre absolument 
etanches. Cette distinction technologique masque, cependant, la simili- 
tude des phenomenes mis en jeu dans les reacteurs enzymatiques et les 
fermenteurs. 

Les reacteurs utilises pour conduire les reactions biologiques se distin- 
guent des equipements traditionnels par le fait qu’ils doivent fonction- 
ner dans des conditions parfaitement steriles. La contamination par des 
micro-organismes indesirables est en effet une des principales causes des 
pertes de production. 
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Comparativement aux reactions chimiques, les bioreactions s’effectuent 
toujours dans un solvant, l’eau, et les concentrations en substrats et pro- 
duits, ainsi que les vitesses de reaction, sont faibles. Pour obtenir des 
productions convenables, il est done necessaire de recourir a des 
volumes reactionnels et des temps de sejour importants ; par exemple en 
brasserie, la fermentation principale s’effectue dans des cuves pouvant 
atteindre 600 m 3 et dure de 5 a 10 jours. 

■ Types de bioreacteur 

Les principaux appareils utilises pour effectuer des bioreactions sont les 
cuves mecaniquement agitees, aerees ou non, les colonnes a bulles et les 
airs lifts et, enfin, les reacteurs a lit fixe ou fluidise. 

□ Cuve mecaniquement agitee (CMA) 

Le type de reacteur le plus frequemment employe se base sur le principe 
de la cuve mecaniquement agitee, de forme cylindrique et avec une hauteur 
d’une a six fois son diametre (Figure 21.2). La CMA est choisie lorsque 
tous les acteurs de la bioreaction (substrats, enzymes, MO) sont dans 
une phase liquide unique. Sous reserve d’une agitation suffisante pour 
que la phase liquide soit parfaitement melangee, le seul phenomene a 
prendre en compte dans le dimensionnement et la conduite du bioreacteur 
est la vitesse de la bioreaction. 

La CMA est employee pour effectuer des reactions enzymatiques avec 
des enzymes en solution ou encore des fermentations anaerobies. Dans 
ce dernier cas, le gaz carbonique produit se desorbe du milieu de culture 
sous forme de bulles, mais sa concentration en phase liquide, constante 
et donnee par la loi de Henry, n’intervient pas, en general, dans l’expres- 
sion de la vitesse de croissance du MO. 

La CMA aeree est utilisee pour la production de MO en aerobiose. 
L’oxygene qui est tres peu soluble dans les milieux de fermentation (8 
mg/L a 25 °C dans l’eau) est alors le substrat limitant. 

La vitesse globale de formation des MO est la resultante du couplage entre 
leur vitesse propre de croissance et la vitesse de transfert de l’oxygene de 
la phase gaz dispersee vers le milieu de fermentation. La puissance 
mecanique consommee sert a la fois a melanger la phase liquide et a 
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Figure 21.2 - Bioreacteur (fermentateur) a cuve agitee : 
a) mecanisme moto-reducteur; b) entree air; c) sortie air; 
d) distributeur d'air; e) entree eau de refroidissement; 
f) sortie eau de refroidissement; g) agitateur; h) baffle 
(anti-vortex); i) pales; j) dispositif anti-mousse; k) trou 
d'homme; I) regard avec lumiere; m) prise d'echantillon. 

generer une aire interfaciale importante entre les bulles de gaz et le milieu 
de fermentation. 

Execute en acier inox de tres haute qualite, le volume de l’appareil peut 
varier de quelques decimetres cubes a quelques centaines de metres 
cubes. Le grand nombre de configurations possibles differentes entre elles 
par le mode d’ecoulement des fluides, les densites cellulaires utilisees, 
les modes d’aeration, l’etat de mobilite des cellules. 



512 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



21 • Biotechnologies 



21.3 Ingenierie biotechnologique 



□ Colonne a bulles et reacteur air lift 

La colonne a bulks est un reacteur egalement utilise pour la production de 
micro-organismes en aerobiose. Les bulles d’air injectees a la base de la 
colonne apportent l’oxygene aux MO et melangent la phase liquide au 
cours de leur mouvement ascendant. A 

Les caracteristiques de ce type de reacteur sont tres variables. Presque 
toujours de section circulaire, leur diametre peut aller de 0,1 m pour les 
pilotes de laboratoire jusqu’a plus de 5 m pour les unites industrielles ; 
d’autre part, il n’existe pas de rapport standard entre la hauteur et le dia- 
metre, il est generalement compris entre 1 et 6 [5], Le gaz est disperse a 
la base de la colonne par un distributeur a plaque perforee ou a disque 
poreux. 

Comme pour la CMA aeree, la vitesse globale de formation des MO est 
la resultante du couplage entre leur vitesse propre de croissance et la 
vitesse de transfert de l’oxygene de la phase gaz dispersee vers le milieu 
de fermentation. 

Comparativement a la CMA aeree, la colonne a bulles ne comporte pas 
de pieces en mouvement et ne consomme pas de puissance mecanique 
d’agitation. La fiabilite est plus grande et son cout en investissement et 
en fonctionnement plus faible. Par contre, ses performances de transfert 
d’oxygene sont nettement moins bonnes, car aucun effet mecanique ne 
vient s’opposer a la coalescence des bulles de gaz, phenomene qui dimi- 
nue l’aire interfaciale entre les bulles de gaz et le milieu de fermentation. 
La colonne a bulles est aussi employee lors des fermentations anaero- 
bies, l’agitation pneumatique etant alors realisee par les bulles de gaz car- 
bonique degagees in situ pendant la fermentation ; on peut citer, a titre 
d’exemple, les cuves de vinification. 

Le reacteur air lift est un appareil derive de la colonne a bulles et est utilise 
pour les seules cultures aerobies. Il comporte soit un tube concentrique 
interne place au-dessus du distributeur de gaz (Figure 21.3), soit un tube 
de recirculation externe. L’addition de ces dispositifs modifie considera- 
blement la circulation de la phase liquide. Le mouvement de la phase 
liquide est ici induit par la difference entre les masses volumiques appa- 
rentes de la dispersion gaz-liquide situee dans la partie centrale du reacteur 
et de la phase liquide situee dans l’autre partie. 
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Gaz 




Figure 21.3 - Fermenteur air-lift a circulation d'air interne 
[ICI Pressure Cycle Fermenter). 

□ Reacteur a couche fixe et couche fluidisee 

L’usage d’ enzymes en solution entraine leur perte apres reaction, puisqu’il 
est impossible de les extraire du milieu reactionnel. L’immobilisation 
d’enzymes a la surface ou a l’interieur d’un support solide est une tech- 
nique permettant de les separer facilement du milieu reactionnel liquide 
et done de les reutiliser. 

Les reacteurs a enzymes immobilisees sont exclusivement des colonnes 
percolees par le liquide, a couche fixe ou a couche fluidisee de particules 
solides. En effet, le recours a une cuve mecaniquement agitee est a pros- 
crire, car on peut difficilement depasser un taux de solide de 10 % dans 
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Eau 




Figure 21.4- Reacteur a lit fluidise pour la production d 'Aspergillus sojae. 
a) separateur ; b) electrode ; c) agitateur ; d) distributeur ; e) ejecteur. 



un tel appareil, alors que ce taux est de l’ordre de 60 % dans une colonne 
garnie de pardcules solides spheriques. D’autre part, dans une cuve agi- 
tee, les chocs de particules solides sur le mobile d’agitation peuvent 
entrainer leur destruction. La vitesse globale de la reaction enzymatique 
est ici la resultante du couplage entre la vitesse de transfert du substrat 
du coeur de la phase liquide a l’interface des particules solides, la vitesse 
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de diffusion du substrat a 1’interieur des particules et la vitesse intrin- 
seque de la bioreaction. Ces trois vitesses sont lieureusement rarement 
toutes les trois du meme ordre de grandeur. 

Le choix entre couche fixe ou couche fluidisee depend du caractere 
colmatant des solutions a traiter et de la taille des particules solides. La 
fluidisation permet de s’affranchir des risques de colmatage, mais les per- 
formances de transfert de matiere liquide-solide d’une couche fluidisee 
sont plus limitees que celles d'une couche fixe. 

Un bioreacteur a lit fixe est constitue d’un tube de section circulaire rempli 
de particules solides rendues actives par fixation de MO ou d’enzymes et 
dont les extremites sont fermees par des grilles ou des plaques perforees 
et permettant la percolation d’une phase liquide, mais empechant tout 
mouvement de la phase solide dispersee. Si les particules sont de forme 
spherique, la fraction de reacteur occupee par la phase solide est de 
l’ordre de 0,6, celle occupee par la phase liquide etant alors 0,4 [5]. 

Un bioreacteur a litjluidise est aussi constitue d’un tube de section circulaire 
rempli de particules solides actives, mais forcement place verticalement 
et dont seule l’extremite inferieure est fermee par une grille ou une plaque 
perforee (Figure 21.4). 

■ Choix du bioreacteur 

Le choix du type de bioreacteur a utiliser depend du nombre de phases a 
mettre en presence pour effectuer la bioreaction : une seule phase liquide 
ou une phase gaz dispersee dans une phase liquide (cas de cultures aero- 
bies) ou encore une phase solide dispersee dans une phase liquide (cas, par 
exemple, d’enzymes immobilisees). II convient de remarquer que les MO 
ayant une taille inferieure a 20 pm et une masse volumique tres proche 
de celle des milieux de culture, on assimile les suspensions de MO dans 
les milieux de culture a une phase liquide pseudohomogene. Bien sur 
cette hypothese n’est plus valable si les MO tendent a s’agglomerer pour 
former des floes (levures) ou des pelotes (champignons filamentaux). 

Le choix du type de bioreacteur effectue, son dimensionnement et son 
mode de conduite reposent sur la connaissance des vitesses des reactions 
biochimiques ou biologiques et de leur couplage avec les vitesses de 
transfert de substrats, lorsque ceux-ci se trouvent dans une autre phase. 
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Le choix du material! incombe a l’utilisateur final qui peut en referer aux 
acieristes pour la validation de la nuance retenue. Toutes les parties en 
contact avec le produit sont en acier inox massif. 

D’une maniere generate, l’emploi des aciers austenitiques est systema- 
tique. Les nuances utilisees sont les aciers inoxydables 304 L et 316 L 
pour les toles soumises a pression. Le choix des nuances tient essentiel- 
lement a leur tenue a la corrosion par les chlorures (CL): 

- parfois le type 304 L, qui n’a pas de proprietes de tenue a la corrosion 
particuliere, est suffisant et est utilise pour tous les elements constitutifs 
du fermenteur ; 

- la configuration la plus courante est la suivante : toutes les parties en 
contact avec le produit sont du type 316 L ; la double enveloppe et les 
attachements exterieurs sont du type 304 L ; 

- il existe des fermentations pour lesquels le type 316 L s’avere insuffi- 
sant en regard de la concentration en chlorures ; les nuances adequates 
ne sont plus alors des aciers austenitiques mais des austeno-ferritiques, 
autrement appeles Duplex. 

Signalons l’emploi systematique d’un materiau non revetu, qui ne risque 
pas de polluer le milieu reactionnel : pas d’acier en carbone peint, pas 
d’acier inox vitrifie qui resiste mal aux chocs thermiques importants et 
frequents. 

L’etancheite peut etre obtenue : 

- a l’aide d’une garniture mecanique simple munie d’une bride de steri- 
lisation : l’etancheite est realisee par le contact de deux surfaces dures a 
faible coefficient de frottement (ceramique, carbure de silicium...) ; 

- grace a une garniture mecanique double (deux garnitures simples reu- 
nies dans un boitier), le systeme ameliore encore la securite mais cela 
n’est pas justifie dans tous les cas, compte tenu des nombreuses pieces 
en jeu et du systeme de sterilisation. 

■ Sterilisation 

Pour realiser la culture des cellules ou des MO choisis, et seulement la 
culture de ceux-ci, il faut avant d’introduire l’inoculum, steriliser com- 
pletement le bioreacteur. Le but de cette sterilisation est d’eviter au cours 
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de la reaction, le developpement des MO etrangers qui, apportes par Fair 
ou la matiere premiere, auraient tendance a « concurrencer » Faction du 
MO qui est a la base de la reaction recherchee. Dans le cas de petits 
appareils (de 2 a 10 litres en general), on prepare la cuve, puis on sterilise 
cette derniere dans un autoclave a 120 °C. Ces petits fermenteurs sont 
done souvent appeles « autoclavables ». A Finverse, des les tailles supe- 
rieures (> a 20 litres), les reacteurs sont sterilises sur place, avant culture, 
par circulation vapeur (sterilisation thermique par la vapeur a 3-5 bars) 
et par filtration ; ils sont dits « sterilisables in situ ». Certaines unites 
sophistiquees sont dotees de sequences automatiques de sterilisation. 
Tous les substrats et le milieu de culture subissent le meme sort, soit 
directement dans le fermenteur, soit dans des recipients speciaux, d’ou 
ils sont alors transferes aseptiquement vers le fermenteur. Ensuite, on 
ensemence le fermenteur en transferant, au moyen d’une autre conduite 
sterile, une culture de la souche qui a ete preparee dans un petit fermenteur 
special. 

Les sterilisations par agents chimiques sont peu utilisees. La sterilisation 
par filtration est plus adaptee pour Fair ou le gaz de fermentation et les 
solutions de composes thermolabiles tels que vitamines et enzymes ou 
encore les liquides peu charges comme Feau des milieux de culture. 
Cette filtration ne permet pas d’eliminer les particules virales et les bac- 
teriophages, qui peuvent etre prejudiciables aux cultures cellulaires et 
microbiennes. II est d’usage d’utiliser des filtres dont les pores sont cali- 
bres a 0,2 pm pour assurer une sterilite microbienne des fluides. 

■ Agitation 

Le milieu reactionnel doit etre convenablement agite afin que les micro- 
organismes trouvent facilement les substances nutritives et les matieres 
premieres a transformer. 

Lenvironnement ideal, pour le biocatalyseur, doit etre assure dans Fensemble 
du volume reactionnel. Les bioreacteurs doivent done etre congus de 
fagon a eviter les zones mortes avec phenomenes indesirables, comme 
une masse microbienne attachee aux parois, par exemple, ou bien l’appa- 
rition de mousse au-dessus du niveau liquide. Le volume reactionnel 
doit done rester homogene, ce qui implique un brasage efficace. 
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L’homogeneisation des constituants est indispensable pour plusieurs 
raisons : 

- les MO evoluent dans un substrat compose de nombreux elements 
(source de carbone, oligoelements, oxygene. . Lors de la fermentation, 
pour une croissance et une production optimale, quel que soit l’endroit, 
il ne faut etre a aucun moment en defaut d’un element ; les MO sont 
sensibles aux concentrations critiques en substrats qui modifient leur 
metabolisme. Cela impose une concentration de chaque constituant 
homogene dans tout le milieu ; 

- les reactions metaboliques generent des sous-produits (CO-,, ethanol, 
acides organiques...) et de l’energie thermique et modifient le pH de 
la solution. Ces trois manifestations doivent etre « regulees » afin d’eviter 
toute concentration abusive, ce qui exige une homogeneisation parfaite 
et constante du milieu ; 

- si une sterilisation en place est effectuee, Fhomogeneisation du milieu 
est egalement preponderante, pour eviter toute zone morte et pour 
reduire le temps global de la sterilisation (chauffage-sterilisation- 
refroidissement) par accroissement du transfert thermique. 

Le probleme est d’assurer une bonne agitation du milieu dont le com- 
portement hydrodynamique (la rheologie) est beaucoup plus complexe 
que celui des liquides usuels, sans leser les MO qui s’y developpent et en 
assurant continuellement une composition nutritive optimale du mout. 
L’ operation de melange est une etape particulierement importante dans 
la conception d’un bioreacteur ; jusqu’a 250 m3 environ on utilise un 
axe d’agitation, au-dela, l’agitation est assuree par Fair sterile. Elle gou- 
verne les transferts de matiere, de chaleur et de quantite de mouvement. 
En contrepartie, la turbulence engendree risque d’entrainer la destruc- 
tion des MO, ces dommages etant regroupe sous le terme generique de 
stress hydrodynamique. Dans un fermenteur a cuve agitee mecaniquement, 
il resulte des actions conjuguees des mobiles d’agitation (rotation, 
cisaillement), de la presence d’interface gaz-liquide (bulles), des varia- 
tions de pression (derriere les pales des mobiles, aux abords des bulles), 
des collisions avec les mobiles ou les parois, etc. 

Les mobiles les mieux adaptes a la dispersion du gaz et a la dissipation 
d’energie sont les turbines a pales radiates sur disque du type Rushton , 
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par exemple. Ces mobiles aspirent le liquide axialement pour le refouler 
radialement, le changement de direction dissipant une forte energie. Les 
pales, le plus souvent « droites », creent de fortes turbulences. De plus, 
relativement etroites, elles generent de grandes vitesses de fluide et un fort 
cisaillement. Enfin, le disque agit comme un « ecran » evitant toute echappee 
de gaz ou le dirigeant vers les pales, dans la zone de depression. 

On doit souvent adjoindre un systeme de refroidissement, beaucoup de 
reactions par fermentation entrainant un degagement de chaleur, la tem- 
perature devant etre reglee avec precision, et surtout compatible avec la 
vie des MO. Ce systeme de refroidissement est de preference exterieur 
au reacteur proprement dit. Mais il existe des systemes de refroidissement, 
en general completes par des agitateurs, qui sont interieurs au fermenteur. 

■ Aeration et demande en oxygene 

En culture aerobie, 1’0 2 est l’accepteur final des electrons. II provient de 
1’0 2 de fair ou des substrats carbones. Selon la nature du substrat et son 
degre de saturation en oxygene, la demande en 0 2 pour satisfaire les 
besoins des cultures sera variable. 

En production de biornasse, la quantite d’O, necessaire pour l’obtention 
d’un gramme de biornasse est obtenue par difference entre la quantite 
d’O-, necessaire pour la combustion totale du substrat necessaire a la 
production de cette quantite de biornasse et la quantite d’oxygene neces- 
saire pour la combustion totale d’un gramme de biornasse. 

En fermentation industrielle, l’oxygene provient principalement de fair qui 
traverse le reacteur. II peut etre enrichi en oxygene si cela s’avere ren- 
table ou bien en gaz carbonique pour certaines fermentations comme la 
production de penicilline. 

La solubilite de l’oxygene dans le milieu liquide est si faible que le stock 
d’oxygene dissous serait epuise en quelques minutes par une culture active, 
si on ne realimentait pas le milieu en l’aerant de fagon efficace. L’on sait 
que l’oxygenation d’un liquide est limitee en regie generale par la vitesse 
de transfert des molecules d’oxygene, entre les bulles de gaz insuffle et le 
milieu liquide. Cette vitesse de transfert peut etre amelioree si Ton 
assure une bonne dispersion des bulles, c’est-a-dire une grande surface 
d’echange entre fair et le liquide. La conception du bioreacteur doit done 
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permettre de creer un tres grand nombre de tres petites bulles, au moyen 
d’une buse, d’un tuyau perfore dispose en anneau circulaire, ou d’un 
disque perfore. Dans les tres grands appareils, on ameliore la circulation 
a l’interieur du fermenteur, au moyen d’un tube a recirculation. 

Si l’oxygene n’est pas transfere au milieu liquide, a la vitesse a laquelle il 
est consomme par les microbes, le milieu reactionnel s’appauvrira rapide- 
ment en oxygene dissous, ce qui entrainera une baisse de l’activite biologique. 
Si la concentration en oxygene dissous tombe a un niveau inferieur a un 
certain seuil critique, le metabolisme peut etre devie sur une voie anaerobie 
indesirable et une perte de rendement en sera la consequence. 

Le degagement des bulles qui se fait a la surface du liquide donne sou- 
vent lieu a des problemes serieux de formation de mousse qui risque de 
faire deborder le fermenteur et de contaminer l’environnement. Inevi- 
table (5 a 6 cm sont toujours presents a la surface du milieu d’un fer- 
menteur de production), la mousse resulte de la composition en proteines 
du milieu et apparalt lors de la phase de ralentissement puis la phase 
stationnaire par debut de lyse cellulaire. La nature des mousses est tres 
differente selon les cultures mais aussi au cours du temps. 

La mousse peut etre combattue par adjonction de surfactants (silicones, 
huiles animales) ou par un casse-mousse mecanique. II est crucial de definir 
un antimousse adapte capable d’assurer un effet choc immediat et un effet 
remanent a cout minimal. La nature de l’antimousse n’est pas sans effet sur 
le transfert gazeux, l’extraction et la purification des produits (elles favo- 
risent la coalescence et font done diminuer la concentration en O, dissous). 



21.3.3 Extraction - purification 

■ Generalities 

De la mise en ceuvre de tous les precedes biotechnologiques resulte un 
melange complexe qui contient, entre autres, la substance recherchee. 
La recuperation et l’extraction des produits est une phase d’importance 
capitale et bien souvent delicate du fait de la grande dilution du milieu. 
Pour isoler cette substance, il convient, fmalement, de l’extraire par dif- 
ferents moyens mecaniques ou chimiques. Cette extraction est indisso- 
ciable de la biotechnologie, dont elle constitue toujours l’etape finale. La 
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recuperation a partir de liquides fait largement appel a la separation solide- 
liquide a l’aide de filtres sous vide ou sous pression ou a l’aide des centri- 
fugeuses. Dans le cas de produits a haute valeur ajoutee on utilise l’extrac- 
tion par solvant, l’adsorption sur materiau solide, la chromatographie, la 
lyophilisation et la separation par membrane semi-permeable. Compte 
tenu de la sensibilite de beaucoup de produits biologique a l’egard de la 
temperature et de l’environnement chimique (pH), les procedes thermiques 
(distillation et evaporation) sont souvent inadaptes. 

La figure 21.5 schematise plusieurs possibilities de recuperer les produits 
apres une fermentation. Si le produit fabrique est extracellulaire, c’est-a- 
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Figure 21.5 - Recuperation des produits apres fermentation. I) le produit est degage 
dans le bouillon de fermentation ; II) le produit est renferme dans les cellules. 
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dire s’il est degage par la cellule dans son environnement (alcool ethy- 
lique, par exemple), on peut le recuperer par filtration, decantation ou 
centrifugation, Mais beaucoup de composes de tres haute valeur restent 
enfermes a l’interieur des cellules microbiennes dont ils doivent etre 
extraits. Le concentrat de cellules doit alors subir un traitement destine a 
desagreger ces dernieres. Cette operation s’avere souvent couteuse et difficile 
a cause de la resistance mecanique considerable des micro-organismes. 
Les moyens mecaniques qui conviennent sont, entre autres, le broyage 
dans un moulin a boulet special, l’homogeneisation par decompression 
violente, et les ultrasons. Dans certains cas, on a recours a une desagre- 
gation chimique ou biochimique ou cours de laquelle la paroi des orga- 
nismes est dissoute par attaque chimique ou au moyen d’une enzyme 
digestive (lysozyme, par exemple), ce qui libere le contenu de la cellule. 
L’ultime operation consiste a isoler la substance voulue, du melange liquide 
et aqueux, parfois tres complexe dans lequel elle se trouve. On recourt 
autant que possible aux procedes traditionnels tels que la distillation, 
l’evaporation sous vide, l’extraction liquide-liquide, et la cristallisation. 

■ Operations de purification 
□ Precipitation 

Cette operation s’effectue en deux etapes. Le fluide contenant le com- 
pose cible est d’abord precipite par ajout d’un composant chimique. La 
reaction suivante illustre la precipitation du lactate de Ca par de l’acide 
sulfurique : 

(Lactate)oCa + H 2 S0 4 <=^=> 2 Lactique + Ca 2 S0 4 j 

Les impuretes precipitees sont ensuite eliminees, classiquement par fil- 
tration. La precipitation presente l’avantage d’obtenir l’acide directement 
sous sa forme conjuguee sans avoir recours a une operation ulterieure de 
conversion. En revanche, les quantites d’effluents generes sont en gene- 
ral elevees et ces effluents sont en outre tres charges en sels mineraux. 

Le probleme majeur pose par la precipitation reside dans son fort impact 
sur l’environnement. Pourtant, elle demeure encore largement utilisee 
dans les procedes de production des acides organiques a partir de filtra- 
tion, de par son anteriorite et sa simplicite technologique. 
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□ Extraction liquide-liquide (L-L) 

Le principe general de l’extraction L-L repose sur la mise en contact du 
jus de fermentation clarifie, qui constitue alors la phase aqueuse, avec 
une phase organique dans laquelle la solubilite de l’acide a extraire est 
plus elevee. Une etape de reextraction est ensuite necessaire afin de recu- 
perer le produit contenu dans la phase organique. Dans l’extraction L-L 
classique, la phase organique est habituellement dispersee, sous forme 
de gouttelettes, dans la phase aqueuse. Cette dispersion permet d’aug- 
menter l’aire interfaciale, qui constitue la surface d’echange. Des lors 
que le solvant d’extraction est choisi pour permettre un transfert selectif 
de l’espece cible, l’extraction L-L permet d’obtenir un acide avec un degre 
de purete relativement eleve. En revanche, cette technique genere une 
quantite importante d’effluents chimiques, constitues par les diverses 
phases (organiques et aqueuse) mises en jeu. 

II existe diverses variantes de mise en oeuvre de l’extraction L-L : extrac- 
tion reactive, extraction triphasique, extraction par membrane liquide, 
extraction par fluide supercritique par exemple. Elies sont cependant 
encore tres peu utilisees a l’echelle industrielle dans le domaine de la 
production d’acides organiques. 

□ Technologies membranaires 

Ces technologies ont la caracteristique commune d'utiliser une mem- 
brane, qui constitue une barriere physique permettant le transfert selectif 
des differentes especes contenues dans un fluide. Ce transfert est obtenu 
en utilisant diverses forces agissantes, gradient de pression (operations 
de filtration par membrane) ou gradient de potentiel electrique (electro- 
dialyse) par exemple. 

Les principales operations de filtration par membrane sont la micro- 
filtration (MF), l’ultrafiltration (UF) et la nanofiltration. Elies permettent, 
grace a la mise en oeuvre de membranes poreuses de tailles de pores dif- 
ferentes, de traiter des fluides en eliminant des especes de taille variable, 
particules en suspension, macromolecules, sels organiques et mineraux. 
Les operations de filtration par membranes sont tres presentes dans les 
procedes de production d’acides organiques. Au stade de la clarification 
tout d’abord, la MF et l’UF permettent d’obtenir des taux de retention 



524 




Dunod - La photocopie non autorisee est un delit. 



21 • Biotechnologies 



21.3 Ingenierie biotechnologique 



en particules solides de 100 %, c’est-a-dire un jus de fermentation par- 
faitement clarifie. De plus, lorsque 1’UF est choisie, la clarification 
s’accompagne de l’elimination de certains composes macromoleculaires, 
ce qui permet de reduire les etapes de purification requises en aval. Dans 
certains cas, cette filtration est couplee a la fermentation elle-meme : 
c’est le concept du bioreacteur a membrane (Figure 21.6). Un des avantages 
des operations de filtration par membrane tient a leur caractere modulaire, 
qui permet d’adapter dans une certaine mesure le dimensionnement aux 
besoins de production. De plus, elle a un double impact sur la reduction 
des rejets a l’environnement par rapport aux techniques d’extraction L-L 
ou de precipitation. En effet, la separation des composes du fluide est 
une separation physique ne requerant l’ajout d’aucun compose exte- 
rieur. De surcroit, outre le flux contenant l’espece cible, les differents 
flux sortants de ce type d’operation peuvent bien souvent etre recycles a 
des etapes anterieures du procede, allegeant ainsi la charge polluante. 



Substrat Enzyme et retentat 



Reacteur 

de 

fermentation 




Figure 21.6 - Reacteur enzymatique a membrane ; 
couplage fermentation-ultrafiltration. 



□ Chromatographie 

La chromatographie est tres souvent utilisee dans les procedes de produc- 
tion d’acides organiques au niveau des etapes d’extraction et de purification. 
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Etant donne le caractere anionique du compose cible (sel d’acide) en 
entree du pole d’extraction, la chromatographie en tant qu’etape 
d’extraction est generalement realisee avec des resines echangeuses 
d’anions, le plus souvent disposees en lit fixe. L’extraction se deroule 
alors en deux etapes. Dans une premiere phase, on fait percoler le milieu 
de fermentation a travers le lit de resine, sur laquelle s’adsorbe le com- 
pose cible. Le fluide recupere en sortie de colonne, debarrasse de l’acide, 
constitue done un effluent. Lors d’une seconde phase, le milieu de fer- 
mentation est remplace par un eluant dont le passage a travers le lit per- 
met de deplacer l’equilibre afin de recuperer le sel d’acide dans la phase 
eluante. La purification en aval a pour fonction de separer le compose 
cible de l’eluant. 

La chromatographie est egalement utilisee en tant qu’operation de 
purification. Le fonctionnement est alors different. En effet, dans cette 
configuration, les impuretes sont adsorbees sur le garnissage de la colonne 
et on recupere en sortie de colonne le compose cible purifie. Une phase 
de regeneration est necessaire pour restaurer la capacite d’adsorption 
du garnissage. Le systeme le plus utilise met en oeuvre des lits fixes 
de resines echangeuses d’ions car les impuretes a eliminer sont dans la 
plupart des cas des residus mineraux encore presents en fin de chaine de 
production. 

Les avantages de cette technologie sont essentiellement lies au caractere 
tres selectif du materiau d’adsorption vis-a-vis du compose a adsorber. 
Celui-ci est plus important que celui obtenu avec les methodes concur- 
rentes, meme pour des solutions peu concentrees en compose cible. En 
revanche, la capacite d’adsorption est en general faible et les facteurs 
hydrodynamiques ont une grande influence sur le transfert de matiere 
(temps de sejour dans la colonne, dispersion, compressibilite du mate- 
riau). De plus, la mise en oeuvre de la chromatographie a l’echelle indus- 
trielle pose des problemes d’ordre economique, de par le caractere 
typiquement discontinu de cette operation, d’ordre technologique pour 
la chromatographie d’extraction de par la phase d’elution qui provoque 
une dilution du compose cible, et enfin d’ordre environnemental, de par 
la grande quantite d’effluent genere lors de la phase d’elution en chro- 
matographie d’extraction et lors de la phase de regeneration en chroma- 
tographie de purification. 
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□ Esterification 

Ce type de purification est base sur la reaction chimique de transforma- 
tion de l’acide organique en un ester par addition d’un alcool. Cette 
reaction, equilibree, est la suivante : 

RCOOH + R’OH RCOOR’ (ester) + H 2 0 

L’ester obtenu peut etre utilise tel que comme intermediate reactionnel 
dans Findustrie des polymeres. On peut egalement, par la reaction inverse, 
hydrolyser l’ester obtenu pour recuperer Facide et l’alcool correspondants, 
dont la separation peut ensuite etre realisee par distillation. L’avantage 
majeur de l’esterification est qu’elle permet d’obtenir un acide organique 
(ou un de ses derivees chimiques) hautement purifie et done utilisable 
dans Findustrie des polymeres biodegradables. 

Dans la pratique, la technologie usuelle pour realiser ce type de purifi- 
cation est la distillation reactive. Celle-ci permet de realiser la reaction et 
la separation des produits obtenus en une seule et meme etape. Les fac- 
teurs limitants sont lies a la reaction d’esterification elle-meme, dont la 
cinetique est lente. De plus cette reaction est reversible et tend vers un 
etat d’equilibre, le rendement en ester est de 66 %. Pour augmenter ce 
rendement, certaines etudes ont montre Finteret d’utiliser des catalyseurs 
heterogenes. La pervaporation a ete egalement envisagee pour deplacer 
l’equilibre en faveur de la formation de Fester en eliminant progressivement 
l’eau produite par la reaction d’esterification. 

■ Enzymes immobilises 

Les enzymes etant solubles dans l’eau et tres fragiles, leur purification 
apres usage ne peut generalement etre envisagee favorablement, surtout 
a l’echelle industrielle. Pour differentes raisons, y compris la valeur 
commerciale elevee des enzymes, on s’est efforce de mettre au point des 
methodes permettant leur reutilisation une fois la reaction enzymatique 
achevee. La methode qui a donne naissance aux plus grands developpe- 
ments consiste a rendre l’enzyme insoluble par un traitement physique 
ou chimique convenable, suffisamment doux et selectif pour eviter une 
perte trap importante d’activite biologique. Lenzyme ainsi insolubilise (ou 
immobilise) peut catalyser, en milieu heterogene cette fois, les reactions 
susceptibles de l’etre en phase homogene par l’enzyme soluble initial. 
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Le derive insoluble est ensuite recupere par filtration, sedimentation ou 
centrifugation et peut servir a nouveau. 

La technique de F immobilisation a considerablement ameliore la dispo- 
nibilite des biocatalyseurs. L’ immobilisation facilite les etapes longues et 
couteuses de l’extraction-purification et ameliore la stabilite et la duree 
de vie des biocatalyseurs. Initialement mise au point pour les enzymes, 
cette technique est maintenant tres utilisee pour les cellules et les micro- 
organismes. 

Les methodes generales d’immobilisation : l’adsorption, la microencap- 
sulation, Finclusion, la reticulation et la fixation chimique sur un support 
insoluble, operent toute en milieu aqueux tamponne. 

Pour Fadsorption, le support peut etre un solide adsorbant d’origine ani- 
male (alumine, argile, verre, metal) ou organique (collagene, cellulose, 
resines echangeuses d’ions). Les souches peuvent etre aussi incluses 
dans le reseau d’un gel synthetique (polyacrylamide, polyurethane) ou 
de nature biologique (polysaccharides, extraits d’algues). La matrice de 
polymere laisse passer les molecules de substrat et les produits de reaction, 
mais retient les molecules d’enzymes ou les MO beaucoup plus gros. 

La technique de Fimmobilisation a considerablement ameliore la dispo- 
nibilite des biocatalyseurs. L’ immobilisation facilite les etapes longues et 
couteuses de Fextraction-purification et ameliore la stabilite et la duree 
de vie des biocatalyseurs. Initialement mise au point pour les enzymes, 
cette technique est maintenant tres utilisee pour les cellules et les micro- 
organismes. Le support peut etre un solide adsorbant d’origine animale 
(alumine, argile, verre, metal) ou organique (collagene, cellulose, resines 
echangeuses d’ions). Les souches peuvent etre aussi incluses dans le reseau 
d’un gel synthetique (polyacrylamide, polyurethane) ou de nature biolo- 
gique (polysaccharides, extraits d’algues). La matrice de polymere laisse 
passer les molecules de substrat et les produits de reaction, mais retient 
les molecules d’enzymes ou les MO beaucoup plus gros. 

21.3.4 Modes cooperation 

En regie generale, l’exploitation des bioreacteurs se fait en mode discon- 
tinu, c’est-a-dire par cycles successifs et renouvellement de la biomasse 
entre chaque cycle. Un des grands desavantages de la technique discon- 
tinue reside dans le fait que l’on perd, apres chaque cycle, la masse de 
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biocatalyseur, dont la formation a consomme des matieres premieres 
nutritives precieuses et a bloque un reacteur couteux pendant un certain 
temps. A chaque renouvellement de la biomasse, l’ensemencement en 
cellules actives est faible. Pendant le temps necessaire au redeveloppe- 
ment de la masse cellulaire maximale, le reacteur ne fonctionne qu’avec 
une activite reduite, par rapport a sa productivite finale, puisque la vitesse 
de production est proportionnelle a la masse de biocatalyseur presente. 
Cet inconvenient peut etre parfois comble en travaillant en regime continu. 
Dans ce cas, la population cellulaire maximale se maintient en permanence 
dans le reacteur et assure a ce dernier une productivite maximale constante. 
Le pilotage des bioreacteurs est le plus possible automatise a partir de 
programmes preetablis faisant appel a la mesure en continu de differents 
parametres : agitation, temperature, pH, pO,, pC0 2 , potentiel d’oxydo- 
reduction, teneur en glucose, etc. 

Puisque la productivite u reacteur augmente avec la concentration du 
catalyseur, un bioreacteur type CAM devrait en principe atteindre une 
productivite plus importante s’il etait exploite en regime continu. Les 
fermentations produisant leur propre biocatalyseur, il serait meme pos- 
sible d’augmenter la vitesse de production d’un fermenteur au-dela de la 
limite atteignable en regime continu, en separant les cellules vivantes des 
produits. Pour l’instant, l’application a grande echelle de ce principe se 
limite a la purification biologique des eaux. Les bassins d’aeration jouent 
en fait le role de gigantesques fermenteurs continus. Le biocatalyseur, 
qui se trouve dans les boues, est decante dans un autre bassin et en partie 
recycle. Une autre methode, qui fait aussi l’objet de recherches impor- 
tantes, consiste a effectuer la reaction dans une colonne a garnissage, a lit 
fixe ou a lit fluidise et a fixer le biocatalyseur sur les particules solides. 
Une concentration trop elevee d’un substrat, en debut du cycle, peut 
conduire a une inhibition du processus. II faut alors ajouter ce produit 
au fur et a mesure qu’il est consomme (technique fed-batch). 



21.3.5 Controles et mesures 

■ Controles 

Leur mise en place est necessaire pour arriver a connaitre et a maitriser 
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l’ensemble des operations realisees, la qualite des produits et celle de 
l’ambiance de production. 

Le but des controles est : 

- d’assurer la qualite de la production a tous les niveaux et de verifier 
que les criteres fixes par les cahiers des charges de production, le plan 
d’assurance qualite et les textes officiels sont bien respectes ; 

- de connaitre le comportement des cultures et de verifier l’efficacite des 
protocoles mis en place en recherche-developpement ; 

- de repondre a l’apparition des accidents de fabrication en recherchant 
les causes et en verifiant la bonne adaptation des actions correctives 
mises en place. 

II convient de reflecliir a la maniere d’atteindre ces objectifs et de les 
correler a la pratique et aux besoins de Fentreprise. Le plan de controle 
qui en decoule est habituellement le fruit d’une reflexion commune. 

Les niveaux de controle que l’on peut identifier sont les suivants : 

- les matieres premieres : il s’agit de verifier que leur qualite correspond 
bien aux cahiers des charges etablis. Les controles a appliquer sont des 
controles d’amont, preventifs, a partir des resultats desquels il sera 
possible d’intervenir technologiquement pour palier a un defaut de 
qualite ; 

- les produits finis ou en cours d’elaboration ; ils vont servir a la tragabilite du 
produit, a la surveillance des points critiques et a verifier l’efficacite des 
operations de transformation ; 

- V ambiance : elle constitue Fenvironnement potentiellement contami- 
nant (personnel, air, locaux) et necessite des techniques particulieres 
de prelevement ; 

- les ferments, pour lesquels on peut controler Fidentite. 

■ Mesures 

Les bioreacteurs sont generalement munis d’une serie de sondes pour le 
controle et le reglage automatiques de Fenvironnement des cellules. 

Les mesures courantes effectuees sont les suivantes : vitesse d’agitation ; 
aeration (volume d’air injecte dans le reacteur par unite de temps) ; 
temperature ; pH ; redox ; pression ; detection de mousse ; 0 2 dissous ; 
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CO, dissous ; 0 2 et C0 2 dans la phase gazeuse en sortie du fermenteur ; 
masse ; analyse des gaz et metabolites gazeux (spectrometre de masse). 
Des mesures plus specifiques peuvent etre rencontrees : 

- evaluation de la biomasse par turbidimetre (l’opacite des fluides sor- 
tant du reacteur), densite optique ou impedancemetre ; 

- boucle de filtration avec analyse HLPC (chromato-liquide haute pres- 
sion) en ligne de glucose, acides organiques, etc. ; 

- analyseurs d’ions et de metabolites automatiques ; 

- methane hydrogene (methanisation), hydrogene sulfure, COV (com- 
poses organiques volatils), composes amines. 

21.4 Applications industrielles 

21.4.1 Generates 

Les applications de la biotechnologie sont tres diverses et leurs avantages 
sont tellement evidents que les industries les integrent actuellement dans 
leur processus de production d’une maniere ou d’une autre. Voici quelques- 
uns des secteurs ayant implante des precedes biotechnologiques dans 
leur production. 

Si Ton examine une application plus industrielle, on peut definir les 
domaines de la biotechnologie par rapport aux produits obtenus : 

- production de biomasse microbienne pour l'alimentation animale ; 

- production microbienne de substances chimiques telles que l’acide 
citrique, l’acide glutaminique, les acides amines, etc. ; 

- production enzymatique de substances chimiques speciales, par 
exemple certains isomeres optiques, etc. ; 

- production microbienne ou enzymatique d'antibiotiques et de vitamines ; 

- production a grande echelle de substances chimiques auparavant pro- 
duces a partir du petrole, notamment l’ethanol, le butanol, l’acetone, 
l’acide acetique, etc. ; 

- production, a partir de cellules animales ou vegetales ou de micro- 
organismes genetiquement modifies, d'antigenes, d’anticorps, d’agents 



531 




21 • Biotechnologies 



21.4 Applications industrielles 



therapeutiques et de diagnostics auparavant fabriques a partir d’orga- 
nismes superieurs ; 

- production pour l’agriculture et l’elevage. Cette methode, qui suppose 
l’amelioration des especes de plantes et d’animaux via le genie gene- 
tique, est beaucoup plus rapide et efficace que celles utilises jusqu’a 
present (boutures ou selection et croisement d’especes) ; 

- produits pour l’industrie alimentaire, par exemple : enzymes, adju- 
vants alimentaires et, surtout, meilleure connaissance des precedes de 
fermentation utilises depuis toujours et possibility de mieux selection- 
ner les MO et meme de les ameliorer genetiquement ; 

- technologies plus propres ou moins polluantes. L’obtention d'une 
technologie ne comportant pas de risques pour l’environnement (ou 
des risques minimums) comme resultat de l’application des differents 
domaines de la biotechnologie peut egalement etre consideree comme le 
fruit de la biotechnologie et etre appliquee a differents secteurs industriels. 

Plus de deux mille enzymes ont ete decouvertes mais un tiers necessite 
des cofacteurs ce qui limite leur emploi ; le tableau 21.1 ci-contre donne 
les principales enzymes d’interet industriel. 

21.4.2 Exemples d'application 

■ Industrie chimique 

Le precede classique de fabrication de certains polyesters comporte une 
reaction catalysee par du titane ou de l’etain a haute temperature 
(200 °C) et utilise des solvants et des acides inorganiques. Baxenden Che- 
micals (Grande-Bretagne) a mis au point un bioprocede qui utilise une 
enzyme, la lipase, tiree de la levure Candida antarctica pour catalyser la 
reaction de polymerisation a une temperature beaucoup moins elevee 
(60 °C). Le gene de la lipase a ete transfere dans une souche industrielle 
genetiquement modifiee E.coli afin de reduire le cout de production de 
l’enzyme. Compare au precede classique, le precede de polymerisation 
catalyse par l’enzyme elimine 1’utilisation de solvants organiques et 
d’acides inorganiques et permet d’economiser environ 2 000 MW 
chaque annee lorsqu’il est utilise a Fechelle industrielle. Le bioprocede 
permet de produire des polymeres a chaines plus uniformes, dont le 
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Tableau 21.1 ■ Principaux enzymes 
d'interet industriel [4], 



Aminoacide acylases 


Dedoublement (*) des aminoacides synthetiques. 


Amylases 


Saccharification des amidons. 


Cellulases 


Production de glucose a partir de cellulose. 


Collagenase 


Dissolution du collagene. 


Esterases 


Dedoublement (*) d'acides et d'alcools par hydrolyse 
des esters. 


Glucoamylase 


Production de glucose a partir de matieres amylacees 
d'origine cerealiere. 


Fructose-glucose 

isomerase 


Fabrication de glucose et de fructose a partir 
de saccharose. 


Invertase 

(saccharase) 


Fabrication de glucose et de fructose a partir 
de saccharose. 


Lactase 

((5-galactosidase) 


Hydrolyse du lactose (ind. laitiere). 


Lipases 


Hydrolyse des corps gras. Dedoublement (*) d'acides 
et d'alcools par saponification des esters. 


Pectinases 


Hydrolyse et dissolution de la pectine 
(clarification des vins et jus de fruits). 


Peniciline acylase 


Synthese de la peniciline. 


Proteases 


Additifs dans les detergents. Attendrissement des viandes. 
Fabrication du cuir. 



(*) Separation des deux formes optiquement actives d'un melange racemique. 
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point de fusion se situe dans une fourchette plus etroite que celle du 
polyester classique, ce qui lui confere une plus grande valeur comme 
adhesif fusible a chaud. Le bioprocede enzymatique presente done des 
avantages a la fois environnementaux et economiques. 

Cargill Dow LLC (Etats-Unis) a mis au point l’acide polylactide (PLA), 
un biopolymere dont la fabrication fait appel a des precedes (issus de la 
biotechnologie) non seulement economes en energie et en matieres 
premieres, mais qui utilisent egalement comme matiere de base une res- 
source agricole renouvelable, le mais. Le PLA est non seulement recyclable, 
mais il est aussi biodegradable et peu etre composte. II peut remplacer 
certains plastiques comme le Nylon, le PET, le polyester et le polystyrene 
dans plusieurs applications et l’analyse de son cycle de vie a montre qu’il 
permet de reduire de 20 a 50 % la quantite d’energie fossile utilisee pour 
ces applications ; son cout reflete les faibles couts d’energie et de matieres 
premieres inherents a sa fabrication. A moyen terme, les progres de la 
biotechnologie permettront de produire du PLA a partir de la cellulose 
contenue dans les sous-produits agricoles et forestiers. De cette fagon, le 
plastique piegera le carbone preleve dans Pair par les plantes et les arbres, 
d’ou une reduction nette des emissions. 

Mitsubishi Rayon (Japon) produit de l’acrylamide, substance chimique 
utilisee dans la production de polymeres acryliques. Le precede chimique 
classique de production de l’acrylamide a partir d’acrylonitrile se fait a 
haute temperature a l’aide d’un catalyseur a base de cuivre ou d’acide 
sulfurique. Mitsubishi Rayon a mis au point un bioprocede qui utilise 
une enzyme existant a l’etat naturel, la nitrile hydrataze, pour catalyser la 
conversion de l’acrylonitrile en acrylamide. La performance et le rendement 
de cette enzyme ont ete optimises par modification genetique du micro- 
organisme produisant naturellement l’enzyme. Le precede enzymatique 
permet de reduire de 80 % la consommation d’energie, d’abaisser les couts 
et d’obtenir une acrylamide plus pure que dans le precede classique. 

■ Depollution des eaux usees 

L’epuration biologique des eaux usees est utilisee depuis fort longtemps. 
Ce precede repose sur l’existence d’une flore complexe de MO qui se 
forme naturellement dans le milieu et qui en presence d’air degrade les 
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residus organiques en liberant du gaz carbonique. En l’absence d’air 
cette fermentation libere du gaz carbonique et du methane qui peut etre 
recueilli et utilise comme source d’energie. Cette fermentation metha- 
nique peut ainsi fournir un appoint energetique dans les exploitations 
agricoles ou contribuer a diminuer le cout de fonctionnement des unites 
de traitement des dechets et effluents de l’industrie agro-alimentaire. 
Les mecanismes de degradation peuvent etre acceleres par l’addition 
d’un melange de souches particulierement actives vis-a-vis des polluants 
en presence. On trouve dans le commerce des melanges contenant plu- 
sieurs milliards de MO par gramme, susceptibles de degrader des hydro- 
carbures et des composes aromatiques. Les MO s’averent etre un outil 
efficace pour la decontamination d’un site pollue par des composes 
organiques. Ils peuvent etre egalement utilises pour precipiter ou pieger 
les metaux lourds presents dans les eaux et les sols. Trois mecanismes 
principaux president a la recuperation potentielle par les MO d’ions 
metalliques dissous : 

- la precipitation du metal a l’exterieur de la cellule, resultat du metabo- 
lisme oxydo-reducteur de la bacterie ; 

- la bio-adsorption ionique sur des structures membranaires ; 

- la bio-accumulation sur des proteines specifiques du cytoplasme. 

L’industrie agro-alimentaire utilise souvent de grandes quantites d’eau et 
produit de grandes quantites de dechets organiques. La biotechnologie 
peut contribuer a reduire la consommation d’eau et la production de 
dechets organiques. Par exemple, Pasfrost (Pays-Bas) a mis au point dans 
son installation de transformation des legumes un systeme de traitement 
biologique de l’eau, qui a permis de reduire la consommation de 50 %, 
et de faire sensiblement baisser les couts. De meme, Cereol (Allemagne) 
utilise un systeme enzymatique pour demucilaginer les huiles vegetales 
pendant la purification apres l’extraction. Compare au procede classique 
de demucilagination qui utilise de l’acide sulfurique, de 1’acide phospho- 
rique, de la soude caustique et de grandes quantites d’eau, le systeme 
enzymatique permet d’eliminer le traitement au moyen de bases et 
d’acides forts, de reduire de 92 % la quantite d’eau utilisee et de 88 % les 
boues residuaires, et d’obtenir une reduction globale des couts de 43 %. 
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■ Biorehabilitation 

On appelle biorehabilitation la degradation de polluants ou la detoxifica- 
tion de sols au moyen de microbes dans le but de rendre les sols aptes a 
remplir de nouveau leurs fonctions ecologiques essentielles. Le terme 
biorehabilitation est quelquefois utilise comme synonyme, mais il implique 
l’amelioration de la qualite des sols contamines de maniere a atteindre 
un niveau anterieur non determine. 

Le deversement d’hydrocarbures par un petrolier naufrage est l’un des 
exemples les plus dramatiques de pollution chimique. Les pertes econo- 
miques liees a la contamination des plages et des poissons sont souvent 
considerables. 

Dans une certaine mesure, la nature procede elle-meme a une bioreha- 
bilitation : des bacteries degradent le petrole dans des conditions aerobies. 
Cependant, ces bacteries tirent habituellement leurs elements nutritifs 
de solutions aqueuses, alors que les produits a base de petrole sont relati- 
vement insolubles. En outre, les hydrocarbures petroliers sont depour- 
vus de certains elements essentiels, dont l’azote et le phosphore. C’est 
pourquoi, dans le cas d’un deversement d’hydrocarbures, on peut accelerer 
grandement la biorehabilitation en fournissant aux bacteries commensales 
un « engrais » contenant ces deux elements. On peut aussi avoir recours 
a des microbes choisis en fonction de leur aptitude a se nourrir d’un pol- 
luant donne, ou encore a des bacteries genetiquement modifies de maniere 
a accroitre leur capacite a metaboliser des produits petroliers. L’ajout de 
microbes ayant de fonctions particulieres est appele bioaugmentation. 

Dans le cas d’un deversement souterrain d’hydrocarbures, provenant par 
exemple d’une citerne a essence non etanche, on peut eliminer les 
hydrocarbures des eaux souterraines en pompant celles-ci dans un reser- 
voir d’aeration, ou on ajoute un « engrais », les eaux etant evacuees une 
fois que l’essence est degradee. On applique des principes semblables 
pour le traitement des deversements de pesticides et d’autres substances 
chimiques. On a modifie genetiquement des bacteries radioresistantes 
de maniere a les rendre plus aptes a nettoyer les sites contamines par des 
solvants radioactifs. 

La biorehabilitation consiste parfois a eliminer des polluants naturels. 
Par exemple, le selenium est un element nutritif essentiel, en tres petite 
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quantite, a des animaux et a des bacteries mais, a des concentrations ele- 
vees, il est toxique. On examine presentement la possibilite d’utiliser des 
bacteries pour neutraliser l’exces de selenium accumule dans les eaux 
d’irrigation de la Californie. On s’interesse a des MO capables de convertir 
le selenium en composes moins toxiques. 

■ Recuperation de matieres premieres 

Billiton (Afrique du Sud) a mis au point un precede (biolixiviation) pour 
extraire le cuivre de minerai sulfure. On emploie Thiobacillusferrooxydans 
pour recuperer du minerai de Cu dont la concentration ne depasse par- 
fois pas plus de 0,1 % et dont l’extraction par d’autres methodes ne serait 
pas rentable. Cette bacterie tire son energie de 1’oxydation d’une forme 
reduite de fer, le Fe 2+ , qu’elle transforme en Fe 3+ . Cette reaction produit 
aussi de l’acide sulfurique (H 2 S0 4 ). On pulverise d’abord une solution 
aqueuse, acide, contenant les ions Fe 3+ , qu’on laisse descendre a travers 
le corps mineralise par percolation. En reagissant avec le Fe 3+ present 
dans la solution pulverisee, les sulfures de Cu (Cu + ) insolubles du 
minerai forment des sulfates de Cu CuS0 4 (Cu 2+ ) solubles. Pour main- 
tenir un pFI suffisamment faible, on ajoute au besoin de l’acide sulfu- 
rique. Le sulfate de Cu soluble s’ecoule vers le bas et est recueilli dans 
des reservoirs oil il entre en contact avec de la ferraille. Les sulfates de 
Cu reagissent avec le fer, puis ils precipitent sous forme de Cu metal 
(Cu°). Au cours de cette reaction, le fer metal (Fe°) est converti en 
FeS0 4 (Fe 2+ ), qui est recycle dans un etang d’oxydation aere ou Thioba- 
cillus l’utilise comme source d’energie ; la transformation du Fe 2+ en 
Fe 3+ perpetue le cycle. Bien que ce processus demande beaucoup de 
temps, il est economique et permet de recuperer jusqu’a 70 % du Cu 
contenu dans le minerai. L’ensemble du precede fait penser a un bio- 
reacteur a debit continu. 

Aujourd’hui, les bacteries sont a l’origine de plus de 20 % de l’extraction 
du Cu mondial. Ce precede est egalement utilise pour extraire l’ura- 
nium. De nombreux traitements microbiens de minerais, de dechets 
industriels ou miniers sont a 1’etude afin d’eliminer les materiaux pol- 
luants et de recuperer les metaux strategiques (or, platine) pour un faible 
cout. 
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Budel Zinc (Pays-Bas) fait partie des grands producteurs de zinc. Les 
etfluents acides de ses raffineries de zinc contiennent du zinc et d’autres 
metaux (etain, cuivre, nickel, manganese, chrome, plomb et fer). Le pre- 
cede classique utilise pour traiter ces effluents consiste a les neutraliser 
avec de la chaux ou du calcaire, ce qui produit d’importantes quantites de 
gypse charge de metaux lourds. Pour traiter ses effluents, Budel a developpe 
un bioprocede utilisant des bacteries sulfatoreductrices pour pieger et 
recycler le zinc et d’autres metaux presents dans les effluents sous forme 
de precipite de sulfure metallique. Ce precipite est reintroduit dans le 
cycle de production. Ce precede a permis de reduire de 10 a 40 fois les 
concentrations de metaux lourds dans les effluents de la raffinerie et de 
ne plus produire de gypse residuaire contamine contenant des metaux 
qui font partie des dechets solides dangereux. 

■ Energie 

Dans le secteur de l’energie, la biotechnologie trouve des applications 
aussi bien dans le segment combustibles fossiles classiques que dans le segment 
energies renouvelables. 

Les combustibles fossiles classiques sont generalement extraits de gise- 
ments souterrains. Le forage des puits de petrole necessite d’utiliser des 
substances appelees fluides ou boues de forage qui servent a lubrifier le 
foret et les tiges de forage et a maintenir le puits ouvert. Les fluides de 
forage employes traditionnellement sont des boues - dispersion d’argile 
dans de l’eau ou du petrole, les argiles conferant la viscosite requise et le 
petrole servant de lubrifiant. Ces boues posent deux types de problemes : 
primo, le petrole qu’elles contiennent peut avoir un impact negatif sur 
l’environnement et doit etre traite et secondo, l’acide puissant qu’il faut 
utiliser pour eliminer le « gateau » (couche peu permeable a la surface du 
puits pour limiter les fuites du tluide de forage et la penetration du 
solide dans la zone de production) est toxique pour l’environnement, 
corrode les equipements et n’elimine pas uniformement cette barriere. 
British Petroleum Exploration Utilisent actuellement des fluides de forage 
contenant un melange de polymeres bio-organiques tels que le xanthane, 
qui leur confere la viscosite, et d’amidon ou de cellulose, qui servent de 
liant. La formulation contient aussi un solide inerte appele agent de support 
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compose de particules dont la taille permet d’obstruer les pores de la 
roche foree. Cette formulation est non toxique et elimine les problemes 
poses par les boues classiques : 

- elle ne contient pas de petrole ou d’autres substances necessitant un 
traitement avant evacuation dans l’environnement ; 

- les enzymes utilisees pour eliminer le « gateau » outre qu’elles sont 
plus efficaces, ne corrodent pas les equipements et ne presentent pas 
de risques pour l’environnement. 

Grace a la biotechnologie, les caracteristiques de ces enzymes (cellulase, 
hemicellulase, amylase et pectinase) ont ete ameliorees pour mieux 
repondre aux conditions des puits de forage. Les fluides de forage bio- 
organiques commencent seulement a etre utilises mais leurs performances 
apparaissent deja satisfaisantes dans de nombreux cas et les economies 
realisees par puits fore sont importantes. 

■ Biomethanisation 

On peut degrader la matiere organique en biogaz (principalement du 
methane) par un ecosysteme microbien fonctionnant en l’absence d’oxy- 
gene et a l’abri de la lumiere : c’est la biomethanisation, qu’on appelle ega- 
lement digestion anaerobie ou fermentation methanique. La voie la plus 
classique pour fabriquer du biogaz est de partir d’une matiere vegetale. 
Mais, a l’exception du bois, tous les residus organiques peuvent etre 
valorises par ce precede : dechets de l’industrie agro-alimentaire, fraction 
organique des dechets menagers, boues de STEE dejections animales, 
etc. 

Dans le digesteur, les vegetaux et le lisier se degradent d’abord sous 
action bacterienne pour former un liquide riche en acides gras volatils 
Ensuite, des bacteries anaerobies digerent ce liquide et transforment ces 
acides gras volatils en biogaz. La valorisation energetique du biogaz peut 
prendre plusieurs formes : 

- production de chaleur : le biogaz est brule dans une chaudiere classique ; 

- production separee de chaleur et d’electricite ; le biogaz est brule pour 
une part dans une chaudiere et pour une autre part dans un moteur 
thermique relie a un alternateur qui produit de l’electricite ; 
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— production combinee de chaleur et d’electricite ; le biogaz alimente un 
moteur thermique relie a un alternateur qui produit de 1’electricite et 
de la chaleur est recuperee dans les gaz d’echappement et au niveau du 
moteur ; c’est de la cogeneration ; 

- carburant pour automobile, destine pour l’instant a des « flottes captives » 
de vehicules (autobus, camion a ordures, etc.). 

Le digestat, sous-produit de la biomethanisation, peut egalement etre valo- 
rise. II fournit un engrais de qualite, riche en azote directement assimilable 
par les plantes. 

■ Biocarburants 

Un biocarburant est un carburant produit a partir de materiaux orga- 
niques renouvelables et non-fossiles. Le role de la biotechnologie est 
primordial par l’usage d’enzymes et d'autres technologies pour optimaliser 
les processus de production. 

L’ ethanol est un carburant renouvelable dont la production se developpe 
en reponse a la demande de carburants a faibles emissions de gaz a effet 
de serre (GES) dans le secteur des transports. L’ethanol est produit en 
fermentant des sucres (glucose notamment) a l’aide de levure de biere. 
Ces sucres peuvent provenir d’amidon de ma'is mais, compte tenu de 
l’energie necessaire a la production de ma'is, la reduction nette des emis- 
sions de GES decoulant du remplacement de l’essence par de l’ethanol 
issu du mat's ne depasse pas 40 a 50 %. Si le sucre utilise pour produire 
l’ethanol est tire de la cellulose du bois ou de dechets vegetaux, la reduc- 
tion nette des emissions de GES peut atteindre en revanche 60 a 70 %. II 
apparait done necessaire, dans l’optique des emissions de GES, de favori- 
ser la production d’ ethanol a partir de matieres cellulosiques. Cependant, la 
lignine presente dans les plantes ligneuses peut empecher la conversion 
complete de la cellulose en sucres fermentescibles. Iogen Corporation 
(Canada) a mis au point un procede utilisant des enzymes (cellulases) 
qui optimisent la conversion de la cellulose en sucres fermentescibles. 
L’ethanol produit de cette fagon peut concurrencer l’essence classique 
meme maintenant lorsque le prix du petrole depasse les 50-60 USD 
le baril. 
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■ Traitement des fibres 

Dans le secteur des textiles et du papier, le blanchiment et le traitement 
des fibres naturelles demandent de grandes quantites d’energie, d’eau et 
de produits chimiques. L’ utilisation d’enzymes peut contribuer a reduire 
le cout de ces intrants de meme que leur impact sur l’environnement. 
Par exemple, Windel (Pays-Bas) a adopte, dans le secteur extremement 
concurrentiel qu’est l’industrie textile, un procede enzymatique pour 
reduire 1’energie et le temps necessaire pour eliminer le peroxyde 
d’hydrogene pour blanchir les textiles avant les operations de teinture. 
Ce procede a permis de reduire la temperature et le volume du second 
lavage de 80-95 °C a 30-40 °C, d’ou une economie d’energie de 9 a 14 %, 
une economie d’eau de 17 a 18 % et une reduction globale des couts de 
9 %. 

Dotmar (Canada) a commence a utiliser une enzyme, la xylanase, comme 
brillanteur de pate a papier (procede appele bio-blanchiment). Cette 
enzyme ouvre la structure de la lignine de la pate de bois, ce qui permet 
de reduire de 10-15 % la quantite de dioxyde de chlore necessaire pour 
atteindre le niveau de brillance recherche. La xylanase a aussi permis a 
Dotmar de reduire de 60 % la quantite de chlore lie a des composes 
organiques dans les eaux residuaires et de 10-15 % le cout des agents 
chimiques de blanchiment. En adoptant la xylanase (produite sur son 
site par fermentation), Oji Paper (Japon) a obtenu des reductions simi- 
laires des quantites d’agents de blanchiment necessaires et des quantites 
de chlore lie a des composes organiques dans les eaux residuaires. 
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22.1 Generates 

Les reacteurs sont des appareils permettant de realiser une reaction 
chimique, c’est-a-dire la transformation de produits de caracteristiques 
donnees en d’autres produits de caracteristiques et proprietes diffe- 
rentes. II est a la fois le siege de phenomenes chimiques et de pheno- 
menes physiques; ces derniers se divisent en deux categories : les 
phenomenes physiques a dominante hydrodynamique (ecoulements 
monophasiques ou polyphasiques, creation et suppression d’interface 
entre phases, etc.) et les phenomenes physiques a dominante cinetique 
relevant de la science des transferts, soit a l’interieur d’une phase 
(homogeneisation des concentrations et des temperatures), soit entre 
phases (dissolution d’un gaz dans un liquide). 

II faut limiter l'appellation aux cas ou la transformation chimique est 
effectuee dans le but de produire une ou plusieurs especes chimiques 
determinees ou d’eliminer d’un melange un ou plusieurs composes. Par 
consequent, on doit exclure de la definition les systemes qui realisent 
une reaction chimique a d’autres fins, comme la production d’energie. 
Son fonctionnement (conversion, distribution des produits) conditionne 
en grande partie la nature des installations de preparation de la charge et 
de separation des produits. Un gain en conversion ou en selectivity du 
reacteur peut conduire a supprimer une colonne a distiller en aval. La 
conception et l’optimisation du reacteur doivent done faire l’objet d’une 
etude attentive. En ce sens, on peut dire que le reacteur est veritablement 
le coeur du procede, qui requiert toute l’attention de l’ingenieur. 
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Les reacteurs chimiques utilisees dans l’industrie sont d’une tres grande 
variete, leur forme etant fonction : 

- des conditions de fonctionnement : temperature, pression, etc. ; 

- des proprietes des produits mis en oeuvre : liquides, gaz corrosifs ; 

- des proprietes physiques et chimiques a obtenir; 

- de la reaction elle-meme : exothermique ou endothermique ; 

- de la presence ou l’absence de catalyseurs et de la nature de ceux-ci; 

- des energies mises en jeu : chauffage, refroidissement, refrigeration. 

L’ amelioration de la qualite des materiaux est un facteur important de 
progres puisqu’elle permet de fonctionner a des temperatures plus elevees 
(ou plus basses), sous des pressions plus fortes (ou des vides plus pousses), 
avec des produits dont certains sont tres corrosifs. Les exemples les plus 
caracteristiques sont l’emploi de metaux et d’alliages de moins en moins 
sensibles aux agents agressifs, ou de matieres plastiques a haute resistance 
mecanique et chimique (polymeres chlores, fluores, silicones, etc.). 

Les facteurs a considerer dans le choix des materiaux de construction sont : 

- la capacite de mise en forme et les techniques de fagonnage les concernant; 

- l’aptitude a supporter des contraintes thermiques, mecaniques, 
chimiques, souvent concomitantes ; 

- le cout du materiau et de sa transformation ainsi que les frais d’entretien 
compte tenu de sa duree de vie previsible. 

Dans leur grande majorite, les reacteurs sont construits en differents types 
d’acier : 

- non allies ou faiblement allies ; 

- resistants a haute pression (multiparois ou multicouches) ; 

- resistants aux fortes temperatures (revetement interieur refractaire) ; 

- resistants aux basses temperatures ; 

- inoxydables, resistants a l’oxydation et aux agents corrosifs. 

II est fait egalement usage : 

- des verres borosilicate pour les reacteurs en acier vitrifie destines prin- 
cipalement a la chimie fine, a Tagroahmentaire et a la pharmacie ; 

- des materiaux organiques polymerises tels que : polychlorure de vinyle, 
polypropylene, polytetrafluorethylene (PTFE), resines phenoliques, etc. 
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Les reacteurs pour temperatures elevees sont generalement appeles^oMrs. 
Leurs caracteristiques communes sont d’etre des enceintes thermiquement 
isolees, la plupart du temps revetues a l’interieur de briques refractaires. 
Ils se differencient surtout par la fagon dont est assure le chauffage des 
reactifs. Mais, exception faite des cas ou la chaleur est directement produite 
au sein de la masse a chauffer, leur transmission se fait essentiellement 
par rayonnement. 

Ne seront pas traites ici les reacteurs utilises en electrothermie, en photo- 
chimie, et en radiochimie. 

22.2 Classification des reacteurs 

La configuration d’un reacteur depend de nombreux facteurs lies a la 
nature chimique de la transformation qui s’y opere : reaction homogene 
ou heterogene, ecart a 1’equilibre, presence de catalyseurs, turbulence, 
etat thermodynamique (pression, temperature, etc.). 

22.2.1 Selon la nature des phases en presence 

■ Systemes monophasiques 

- systeme gazeux (par exemple, chloration de l’ethylene, vapocraquage) ; 

- systeme liquide (par exemple, acetate d’ethyle a partir de CH 3 COOH 
+ C,H 5 OH). 

■ Systemes polyphasiques (ou heterogenes) 

- melange liquide-liquide (par exemple sulfonation, nitration des aro- 
matiques) ; 

- systeme gaz-liquide (par exemple oxydation, hydrogenation, chloration 
d’un reactif organique en phase liquide) ; 

- systeme gaz-solide (par exemple combustion de charbon, grillage de 
pyrites) ; 

- systeme gaz-solide (catalyseur) (par exemple synthese de NH 3 ) ; 

- systeme gaz-liquide-solide (par exemple, reaction Fischer-Tropsch, 
liquefaction du charbon, hydrosulfuration d’une coupe petroliere). 
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22.2.2 Selon le mode de fonctionnement 

■ En discontinu 

On qualifie parfois ces appareils de systemes femes, car durant le laps de 
temps pendant lequel la reaction se deroule il n’y a pas de flux de matiere 
entrant ou sortant du systeme; ce type d’appareil a la faveur des indus- 
triels pour les operations jugees tres delicates et les petites productions. 

■ En continu 

Les appareils fonctionnant en continu, qualifies de systemes ouperts, sont dotes 
d’une ou plusieurs entrees pour introduire les reactifs, et d’une ou plusieurs 
sorties par lesquelles les produits de la transformation sont evacues. 
Ainsi, il est possible de caracteriser les deux modes d’operation definis 
ci-dessus par le fait que le systeme discontinu opere d’une maniere non 
stationnaire, alors que le systeme continu est generalement congu pour 
travailler en regime stationnaire. 

Dans certains systemes polyphasiques, on trouve des regimes ensemi-continu. 




Figure 22.1 - Reacteur semi-continu avec elimination 
d'une vapeur : a) condenseur; b) decanteur. 
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Une operation est dite en semi-continu lorsqu’il y a chargement des 
matieres premieres et vidange de l’appareil de maniere periodique, mais 
il y a evacuation continue d’un produit ou sous-produit de telle sorte que 
pendant une periode relativement longue, on peut raj outer de nouvelles 
quantites de matieres premieres. Le reacteur en semi-continu ne differe de 
la marche en discontinu que par les appareils annexes. Dans la figure 22. 1, 
on voit le schema d’un reacteur avec elimination continue d’une vapeur. 

22.2.3 Selon le degre de melange des substances en reaction 

Des l’instant ou Ton considere une operation continue, on a a l’interieur 
du reacteur un cheminement des diverses phases, de leurs points d’entree 
a leurs points de sortie. Cet ecoulement interne peut revetir diverses 
formes qui dependent evidemment de la structure de l’appareillage. 

Atm de modeliser les phenomenes physiques en milieu monophasique, 
il est utile d’introduire la notion de reacteurs ideaux. Dans une operation 
continue, on considere que, a l’interieur du reacteur, le mouvement des 
diverses phases de leurs points d’entree a leurs points de sortie peut 
revetir diverses formes qui dependent evidemment de la structure de 
l’appareillage. On est ainsi amene a definir deux modeles d’ecoulement 
bien caracteristiques, auxquels les cas rencontres en pratique sont ensuite 
compares et parfois identifies : 




Figure 22.2 - Modeles ideaux d'ecoulement : 
a) du type piston; b) du type parfaitement agite. 
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- l’ecoulement de type piston (figure 22.2. a) est realise lorsque Ton fait 
circuler a grande vitesse un fluide peu visqueux dans un tube (la charge 
progresse en bloc sans se melanger le long de 1’axe du reacteur) ; il est 
caracterise par un temps de sejour unique pour toutes les molecules ; 

- l’ecoulement a travers un recipient parfaitement melange ( agite) (figure 22.2.b) 
fait appel a un reacteur ouvert dans lequel la composition du melange 
en cours de reaction est uniforme (done la meme que celle du courant 
de sortie), et les temps de sejour peuvent varier de 0 a <». 

I Remarque 

Le temps de sejour definit done l’ecoulement d’un fluide a travers une cuve de 
volume donne. Ce temps pouvant s’ecarter du temps de sejour moyen, il existe 
une courbe de distribution du temps de sejour qui depend du type d’ecoule- 
ment et qui caracterise les performances du systeme en tant que reacteur. 

Ces deux sortes d’ecoulement, tres differents au niveau de la structure, 
influent sur le deroulement d’une transformation chimique a l’interieur 
des reacteurs de la maniere suivante. 

■ Ecoulement de type piston 

Dans le reacteur tubulaire la transformation de l’espece chimique se fait 
progressivement le long du tube ; il s’etablit, entre les extremites de l’appa- 
reil, un profil de concentration decroissant du reactif qualifiant cet appareil 
de reacteur a gradient de concentration. 

■ Ecoulement a travers un reacteur parfaitement melange 

Dans le cas du reacteur patfaitement agite, la concentration du milieu reac- 
tionnel est uniforme en tout point de l’appareil, a l’exception du point 
d’ admission dans le reacteur ou il y a une discontinuite de la concentration. 

■ Ecoulement a travers un reacteur etage 

Un cas intermediaire entre ces deux modeles ideaux est appele reacteur etage 
(constitue par une serie de zones parfaitement agitees). Ses caracteristiques 
se situent entre le reacteur a gradient et le reacteur parfaitement agite. 

I Remarque 

L'adjectif agite signifie, en fait, de composition, pression et temperature uni- 
formes dans tout le volume. 
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De cette maniere, les modeles definis ci-dessus nous permettent la clas- 
sification suivante : 

• reacteurs a fonctionnement discontinu (y compris la variante semi- 
continue) ; 

• reacteurs a fonctionnement continu : 

- tubulaire ; 

- parfaitement agite ; 

- etage. 

Le fonctionnement des appareils industriels s’ecartant de ces modeles 
ideaux, certains termes correctifs sont necessaires. Parmi les reacteurs 
industriels les plus proches des reacteurs ideaux on trouve les reacteurs a 
cuve agitee mecaniquement et le reacteur tubulaire. 

22.2.4 Selon la mise en contact des phases 

De la meme fagon que pour les appareils de separation, on a le choix 
entre divers modes de circulation des phases : a courants paralleles, a 
courants croises ou a contre-courant. Si ce dernier mode de circulation 
est le plus utilise, dans le cas des processus purement physiques c’est la 
retention des phases (specialement celle de la phase reacdonnelle) qui 
constituera Tun des parametres essentiels lors de T etude d’un reacteur 
polyphasique. 

22.3 Types de reacteurs 

22.3.1 Reacteurs monophasique 

■ Reacteurs discontinus 

Ce sont les plus simples que Ton puisse envisager pour realiser une trans- 
formation chimique. Ils consistent en un recipient dans lequel les reactifs 
sont introduits au debut de l’operation; apres mise en conditions de 
temperature et de pression, la reaction se deroule jusqu’au taux de trans- 
formation desire. 
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On peut done schematises les elements essentiels du reacteur : 

- un recipient capable de contenir un volume V de fluide reactionnel ; 

- une surface utilisable pour l’echange thermique ; cette surface peut etre 
disposee a l’interieur du reacteur (serpentins, plaques), ou a l’exterieur 
(oil le dispositif d’echange thermique est un echangeur classique pour 
le liquide ou un condenseur pour la phase vapeur). Elle peut etre encore 
la paroi du reacteur (double enveloppe). II est evident que ces divers 
systemes peuvent parfois etre utilises simultanement; 

- un systeme d’agitation pour melanger, si necessaire, les reactifs au debut 
de l’operation et faciliter le transfert thermique avec la surface d’echange ; 

- diverses tubulures pour l’alimentation et le soutirage de produit ou pour 
le controle de la reaction (temperature, pression, viscosite ou tout autre 
propriete dont la connaissance est necessaire pour conduire la marche 
des operations). 

De faible capacite et offrant une grande souplesse, cet appareil apparait 
bien adapte pour realiser une reaction en phase liquide, mais difficilement 
applicable au cas d’une phase gazeuse ; il permet, sans inconvenient, d’avoir 
un temps de sejour pouvant atteindre 10 ou 20 heures. 

L’appareil type en phase liquide est le classique reacteur Grignard congu 
pour travailler a la pression atmospherique. 

■ Autoclaves 

Les autoclaves sont des cuves en acier munies d’un couvercle et d’un 
dispositif de fermeture etanche, prevues pour travailler sous forte pression 
(on parle de haute pression au-dela de 50 bars). 

Elies se differencient des reacteurs Grignand par la plus grande epaisseur 
de leurs parois, leur rapport diametre/longueur plus petit et leur cou- 
vercle. Ce couvercle particulier permet en outre l’observation de ce qui 
se passe dans le reacteur grace a des regards, et il comporte un certain 
nombre de dispositifs permettant de faire passer la tige d’un agitateur, un 
thermocouple, une soupape de securite, un manometre et des tuyaux 
d’alimentation et de soutirage des produits. 

Le chauffage est generalement obtenu par de la vapeur qui circule dans 
une double enveloppe, mais on peut aussi utiliser des resistances elec- 
triques, de l’eau chaude, des gaz chauds. 
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Bien adaptes pour realiser une reaction en phase liquide, ces appareils 
conviennent aux fabrications de faible tonnage, aux installations passe- 
partout qui travaillent par campagne pour elaborer differents produits, 
aux reactions complexes mettant en ceuvre des produits chers ou corro- 
sifs a une temperature elevee. Temps de sejour superieur a une heure. 

■ Reacteurs parfaitement agites 

Dans la pratique industrielle, les reacteurs parfaitement agites sont de 
simples recipients cylindriques munis d’un dispositif d’agitation interne 
efficace ainsi que d’une tubulure d’alimentation et d’une tubulure 
de soutirage. Le temps de sejour est situe entre dix minutes et quatre 
heures. Ces reacteurs se distinguent le plus souvent les uns des autres 
par leur systeme d’agitation et par leur mode de chauffage ou de refroi- 
dissement. En ce qui concerne l’agitation, on utilise, le plus souvent, un 
dispositif rotatif : les ailettes, fixees en bout de l’axe et ayant pour role de 
brasser le liquide, le gaz ou le solide, sont de tailles et de formes tres 
variables. 

■ Reacteurs tubulaires 

Tres repandus a l’echelle industrielle, ces reacteurs sont exploites pour 
les reactions en phase gazeuse homogene necessitant une temperature ele- 
vee, des conditions d'ecoulement piston (temps de sejour compris entre une 
demi-seconde et une heure) et un important debit d’echange thermique. 
II s’agit, comme leur nom l’indique, de simples tubes dont le diametre varie 
entre 80 et 150 mm et la longueur entre 70 et 90 m. En fonction de la 
temperature de fonctionnement (temperature de la reaction), on distingue : 

- les reacteurs a tubes concentriques (temperature inferieure a 500 °C) 
dans lesquels un fluide caloporteur (eau chaude, vapeur, sel fondu) 
circule entre les deux tubes ; on peut citer comme exemple typique la 
polymerisation de l’ethylene ; 

- les reacteurs disposes dans un four (figure 22.3) et chauffes au moyen 
de bruleurs a gaz ou a fuel a des temperatures superieures a 500 °C. Le 
tube est en forme d’epingles avec des longueurs droites comprises 
generalement entre 6 et 12 m. C’est le cas, par exemple, des reacteurs 
de cracking thermique et de steamcracking des hydrocarbures. 
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Figure 22.3 - Reacteur pour reaction a haute temperature : 
a) bruleur; b) matiere refractaire. 



Alimentation gaz 




Fluide 

de refroidissement 



Figure 22.4 - Reacteur catalytique a lit fixe multitubulaire. 
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Lorsque le reacteur tubulaire traite deux phases fluides, il correspond 
alors aux colonnes a contre-courant que l’on utilise pour faire absorber 
un gaz par un liquide ou pour 1’extraction liquide - liquide. Pour favori- 
ser les contacts entre les phases, ces colonnes sont munies de plateaux ou 
de garnissage. 

Quand les produits sont tres visqueux, on peut utiliser des reacteurs tubu- 
laires verticaux exploitant la technique de la couche mince. 

22.3.2 Reacteurs a deux phases 

Parmi les plus repandus dans cette categorie, on trouve les reacteurs a 
deux phases fluides et les reacteurs catalytiques. 

■ Reacteurs a deux phases fluides 

II s’agit habituellement des reacteurs dans lesquels sont presentes soit 
une phase gazeuse et une phase liquide, soit deux phases liquides non 
miscibles. 

La condition essentielle pour obtenir une reaction etficace etant le transfert 
rapide de masse, les criteres importants pour evaluer un tel reacteur sont : 

- Taire interfaciale ; 

- le rapport du debit masse (ou volume) de gaz au debit de liquide ; 

- Tenergie necessaire pour melanger les phases. 

Les reacteurs gaz-liquide les plus courants (voir le chapitre Absorption) 
sont : les colonnes a bulles, a plateaux et a garnissage, les appareils a agi- 
tation mecanique et les laveurs de gaz, les reacteurs a couche-mince. 

■ Reacteurs catalytiques 

Ce sont les plus repandus. Ils se distinguent a la fois par le mode de chauf- 
fage, le mode de travail (continu, periodique, cyclique) ; la nature du cata- 
lyseur (solide, liquide), le mode de recuperation ou de regeneration du 
catalyseur. 

La phase fluide (liquide ou gaz) doit entrer en contact avec la phase solide 
qui constitue le catalyseur. On distingue trois types principaux de reacteurs 
catalytiques : a lit fixe, a lit mobile et a lit fluidise. 
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□ Reacteurs a lit fixe 

Dans un reacteur a lit fixe, le catalyseur de forme solide (particules sphe- 
riques ou cylindriques de 1 a 5 mm) est dispose en general dans des 
tubes de plusieurs metres de long ou meme de plusieurs dizaines de 
metre. Le fonctionnement (pour une bonne rentabilite le catalyseur doit 
durer des milliers d’heures) est assure jusqu’a ce que le catalyseur soit 
epuise. Si le lit de catalyseur est constitue par un seul tube (l’enveloppe 
du reacteur) le reacteur est dit a lit fixe adiabatique (figure 22.4). 

□ Reacteurs a lit mobile 

Les reacteurs a lit mobile ont un lit de catalyseur en mouvement; c’est-a-dire 
que le catalyseur s’ecoule de haut en bas par gravite, tandis que la phase 
fluide peut s’ecouler a cocourant, a contre-courant ou horizontalement. 
Ce type de reacteur permet ainsi la regeneration du catalyseur en continu 
mais les applications sont limitees etant donne le phenomene d’attrition 
(l’usure des grains de catalyseur par frottement). 

□ Reacteurs a lit fluidise 

La technique du litjluidise, dans laquelle le catalyseur en particules tres fines 
est rendu fluide par entrainement avec les reactifs, presente des avantages 
dans les deux cas suivants : 

- lorsque l’appareil requiert une elimination ou un apport important de 
chaleur; 

- lorsqu’il est necessaire de regenerer frequemment le catalyseur. 

Parmi les applications, on cite le craquage catalytique. 

22.3.3 Reacteurs speciaux 

■ Reacteurs thermiques 

La reaction recherchee s’effectue sans autre concours que celui de la chaleur, 
en portant la matiere premiere a la temperature convenable pour provoquer, 
en general, une dissociation des molecules. Le cas le plus souvent cite est 
celui du craquage thermique de certains produits petroliers. Le chauffage 
peut se faire par action direct de flamme ou de gaz de combustion ou par 
rayonnement d’une voute ou de blocs refractaires chauffes a haute tem- 
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perature, la matiere brute et les produits finis circulent dans une 
enceinte generalement constitute par un faisceau de tubes en serie ou en 
parallele. Eventuellement, l’interieur de l’enceinte contenant les pro- 
duits peut etre sous pression, sous vide ou tout simplement a la pression 
atmospherique. Exception faite des cas ou la chaleur est directement 
produite au sein de la masse a chauffer, sa transmission se fait essentiel- 
lement par rayonnement (environ 80 % a 500 °C, 90 % a 800 °C). 

Les reacteurs a traitement de gaz equipent les unites meres des grandes 
filieres chimiques (reformage a la vapeur pour les filieres ammoniac et 
methanol, vapocraquage pour les filieres matieres plastiques). Ils sont 
constitues de chambres de combustion, construites en materiaux refrac- 
taires et chauffes par des bruleurs, a l’interieur desquels se trouvent des 
tubes en acier refractaire traverses par les gaz a chauffer et qui sont soit 
vides (vapocraquage), soit emplis de catalyseurs (vaporeformage) ; ces fours 
sont completes par des dispositifs de recuperation de chaleur sur les fumees 
sortantes. Les temperatures finales des produits chauffees sont voisines 
de 800 °C. Seuls les reacteurs a plasma, avec degagement d’energie dans la 
masse gazeuse elle-meme, par exemple sous la forme d’un arc electrique, 
permettent d’obtenir des temperatures de gaz notablement superieures 
(j usque vers 2 000 °C). 

■ Reacteurs electrochimiques 

Tout dispositif dans lequel se produit une reaction sous l’effet d’un 
apport d’energie electrique peut etre designe par l’expression « reacteur 
electrochimique ». En consequence, un reacteur electrochimique designera 
indifferemment des appareillages plus liabituellement connus sous 
les denominations « electrolyseur », « cellule d’electrolyse » ou « cellule 
electrochimique ». Les cellules (ou cuves) electrolytiques sont realisees 
avec ditferents materiaux (verre, metal, matiere plastique) et peuvent rece- 
voir deux electrodes appelees anode et cathode, ainsi que la solution a electro- 
lyser (Figure 22.5). Les cuves electrolytiques sont tres souvent equipees 
d’accessoires speciaux, tels qu’agitations, insuflateurs d’air ou de gaz, 
cloisons de separation et resistances chauffantes lorsque V electrolyse doit 
etre realisee sur des sels fondus. Ces cellules sont alimentees en courant 
continu et leurs dimensions peuvent atteindre quelques dizaines de m 3 
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(soude, alumine). Les reactions electrochimiques anodique et catho- 
dique se produisant au niveau d’interfaces liquide-solide (ou electrolyte- 
electrode), l’analogie avec les reacteurs chimiques heterogenes est suffi- 
samment importante pour tenter d’appliquer une methodologie ainsi 
que des methodes de resolution identiques. Bien entendu, l’existence 
d’une force motrice supplementaire liee au potentiel electrique constitue 
la specificite du reacteur electrochimique, de meme que la forme parti- 
culiere et plus complexe des lois de cinetique aux electrodes ; les preoc- 
cupations restent cependant sensiblement identiques quant a la prise en 
compte des phenomenes de transferts simultanes de matiere, chaleur et 
quantite de mouvement, au couplage des phenomenes de cinetiques 
physique et electrochimique. 




24V. 

NaCl 



Figure 22.5 - Production du chlore par electrolyse : procede a membrane, 
a) membrane ; b) anode de titane ; c) cathode d'acier ; d) saumure saturee ; 
e) saumure purifiee ; f) concentration du sel. 



Les cellules electrochimiques sont utilisees en chimie : hypochlorites, 
soude caustique, hydrogene, chlorates et en metallurgie, pour isoler de 
nombreux metaux (Ag, Cd, Al, Cu, Zn, Mg, Na) par electrolyse de leurs 
sels fondus ou de leurs sels en solution. 
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■ Reacteurs a couche mince 

Bien que congus pour realiser des operations physiques d’evaporation, 
de distillation, d’adsorption ou de desorption, les appareils a couche 
mince ont des caracteristiques particulieres qui peuvent etre exploitees 
avec profit aussi dans le domaine du genie de la reaction chimique. Dans 
le domaine, ce type d’appareil peut done etre envisage en tant que reacteur 
continu pour mettl e en oeuvre : 

- soit des reactions homogenes en phase liquide (la phase gazeuse ne joue 
alors aucun role) ; 

- soit des reactions heterogenes gaz-liquide. 

Les applications pratiques sont en tant que reacteurs pour : 

- une reaction fortement exothermique se deroulant dans une phase liquide 
tres visqueuse ; 

- une reaction exothermique en phase liquide, un des reactifs etant 
transfere a partir d’une phase gazeuse ; 

- une reaction endothermique dans une phase liquide visqueuse avec 
production d’un compose dont la vaporisation ou la desorption presente 
de Tinteret sur le plan de la thermodynamique (reaction equilibree) ou 
sur le plan de la selectivity (reactions consecutives non souhaitables). 

On distingue les reacteurs : 

- a film ruisselant ; cette variante, qui est aussi la plus ancienne, se fonde 
sur le ruissellement naturel des liquides sur des parois verticales sous 
Taction de la gravite. Comme la surface de support du liquide doit etre 
importante par rapport au debit traite tout en n’exigeant qu’un encom- 
brement reduit, les appareils a film ruisselant sont la plupart du temps 
de simples faisceaux tubulaires verticaux. Le liquide a traiter est intro- 
duit dans la partie superieure, a Tinterieur des tubes, et s’ecoule en un 
flot uniformement reparti sur la surface tubulaire tandis que le chauf- 
fage est assure, a Texterieur des tubes, par la circulation d’un fluide de 
chauffage ; 

- a film centrifuge ; une premiere fagon d’imposer une action mecanique a 
un liquide reparti en film consiste a provoquer la rotation de la surface 
solide qui le supporte, ce qui aboutit au concept du film centrifuge. 
Pour appliquer ce principe a un appareil industriel, il suffit d’enfermer 
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le dispositif rotatif dans une enceinte adequate en disposant a l’inte- 
rieur les circuits d'alimentation et de soutirage des differents fluides ; 

- a film rotatif ; les insuffisances des ecoulements en film ruisselant ou en 
film centrifuge resultent principalement de la faiblesse des forces 
motrices assurant ces ecoulements, c’est-a-dire des forces de gravites 
et des forces centrifuges. Une action mecanique exterieure agissant 
judicieusement sur le film doit necessairement ameliorer les perfor- 
mances de la technique. C’est l’idee maitresse qui a guide la construc- 
tion des appareils a film rotatif (Figure 22.6) dont le principe 
conceptuel presente une surface cylindrique verticale (stator) chauffee 
exterieurement, habituellement par un fluide circulant dans une enve- 
loppe coaxiale. Du cote interieur, un rotor concentrique se meut et, 
grace a un anneau de distribution dont il est equipe, repartit en nappe 
sur la surface chauffante le liquide alimente ; 




Figure 22.6 - Reacteur a couche mince a film rotatif. 
a) anneau de distribution ; b) bague de guidage ; c) enveloppe de chauffage ; 
d) entrainement du rotor ; e) joint d'etancheite et palier ; 
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- a film pulse ; les appareils utilisant cette variante permettent, par rapport 
aux simples faisceaux tubulaires a flot tombant, d’augmenter conside- 
rablement les possibilites operatoires de la technique du film. Ils 
constituent une nouvelle generation, caracterises par une plus grande 
simplicite de construction et une meilleure utilisation de l’energie. Le 
liquide a traiter est reparti uniformement a la partie superieure d’une 
surface cylindrique mais, dans cette nouvelle version, il circule a 
l’exterieur d’une surface cylindrique chauffee interieurement. 

22.3.4 Choix d'un reacteur 

Pour concevoir le meilleur reacteur possible afin de realiser une reaction 

donnee, il faut d’abord choisir le ou les facteurs que Ton a interet a privi- 

legier, qui peuvent etre : 

- le taux de conversion d’un reactif donne ; 

- le rendement en produit cherche, c’est-a-dire la selectivite dans le cas tres 
frequent ou la reaction cherchee est accompagnee d’une ou de plusieurs 
reactions parasites ; la recherche de cette selectivite peut en effet amener 
a se contenter d’un faible taux de conversion, surtout si les reactifs sont 
faciles a isoler des produits de la reaction en vue de leur recyclage ; 

- la minimisation de la formation d’une impurete tres difficile a separer, 
ou susceptible de creer des problemes (pour la securite, l’environnement, 
sa destruction, etc.) ; 

- la minimisation du volume global, autrement dit la maximisation de la 
capacite de production, ou la minimisation des investissements ; 

- la securite du fonctionnement ; 

- la qualite du produit obtenu. 

Mais il faut tenir compte de bien d’autres facteurs, notamment : 

- de la nature des reactifs et des produits de la reaction. Le reacteur ne peut 
en effet etre le meme selon qu’il s’agit d’une reaction en milieu homo- 
gene entre gaz ou entre liquides, ou d’une reaction entre deux phases 
liquides, entre un gaz et un liquide, entre des liquides mais avec pro- 
duction d’un gaz, entre des solides fondus, etc. ; 
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- de la gamme de temperature et de pression a l’interieur de laquelle la 
reaction se deroule ; 

- de la quantite de chaleur raise en jeu dans la transformation. Cette 
derniere peut etre endothermique, athermique ou exothermique. On 
doit remarquer a ce propos, a titre d’exemple, qu’une reaction rapide et 
fortement exothermique orientera sur un reacteur en continu, meme 
si les tonnages sont relativement modestes, et que la conception du reac- 
teur sera influencee par l’interet qu’il y a a utiliser la chaleur produite, 
ou une partie de celle-ci, pour amener les reactifs a la temperature de 
la reaction. 

La prise en compte de l’ensemble de ces facteurs peut entrainer des exi- 
gences plus ou moins contradictoires, et il faut d’abord satisfaire celles 
qui s’imposent du fait de la nature de la reaction, des phenomenes ther- 
miques qui l’accompagnent, des problemes de securite, et des problemes 
de qualite du produit obtenu. Ces exigences etant supposees remplies, 
c’est en definitive la solution offrant le prix de revient global le plus bas 
(matiere premiere, energie, main d’oeuvre, amortissements) qui conduira 
au choix de la solution. 



22.4 Calcul des reacteurs 

22.4.1 Volume 

Le volume utile d’un reacteur depend du temps de la reaction, lequel est 
defini par le temps de sejour pour les reacteurs fonctionnant en continu, 
et par la duree d’une operation pour les reacteurs en batch. 

Pour la marche en discontinu, le nombre d’operations reabsees durant 
une annee correspond a 3 600 N/t r II resulte que la quantite de produit 
fini sera : 



m 2 ~ 



C p t t 
3 600 N 



( 22 . 1 ) 



avec m 2 la masse du produit fini ; C p la capacite de production annuelle 
de l’appareil ; t z = t () + q la duree totale des operations, somme du temps 
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de la phase de reaction et des temps morts accompagnant chaque opera- 
tion ; N le nombre d’heures de travail par an. 

Etant donne que la masse des matieres premieres chargee dans l’appareil 
s’ecrit : 



on obtient : 



m o 



m 2 

n in 2 



( 22 . 2 ) 



m o 



3 bOONrii qo 



Le volume utile du reacteur devient : 



(22.3) 



V„ 



'll" = Sh 

p 3 600Npr)jr|2 



(22.4) 



Dans ces formules, p est la densite des matieres en reaction; r|j et rp les 
rendements de la reaction et de la purification. 

Generalement, pour avoir le volume total de 1’appareil, on augmente le 
volume utile d’environ 20 a 30 %. 



Le rapport entre le temps t„ pendant lequel se deroule effectivement la 
reaction et la duree totale t t pour realiser l’operation correspond au facteur 
d’ utilisation. 



Dans le cas des reacteurs en continu, a la place de m 0 et m 2 , on utilise les 
debits horaires F u et F 2 - En supposant qu’il n’y ait pas d’elimination de 
produit, le reacteur sera charge d’une masse de produit : 



m 0 = iVj 



-py i 



3 OOONrprij 



(22.5) 



On en deduit pour le volume du reacteur : 




Cp f i 

3 bOONprijTiT 



(22.6) 



ou V r est le plus souvent le volume utile du reacteur en continu. 
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La connaissance de V r permet de definir une grandeur operatoire impor- 
tante, le temps de passage t p donne par : 

t p = ~ (22.7) 

^ Vt 

avec G vt le debit volumique total de tous les constituants. 

Remarque 

Pour le calcul du volume on a pris en consideration uniquement la vitesse de 
reaction. Or, assez souvent dans la pratique, quand les effets thermiques sont 
importants, les problemes d’echange de chaleur deviennent preponderants 
du point de vue economique. 

22.4.2 Echange thermique 

Une autre caracteristique de la reaction a souvent une influence decisive 
sur la structure du reacteur et sur son aspect exterieur : l’effet thermique 
inevitablement lie a toute transformation chimique. Nombre de reactions 
pratiquees industriellement ont des chaleurs de reaction considerables, 
que ce soient des reactions exothermiques ou endothermiques. Pour ces 
cas, le reacteur doit etre dote de surfaces d’echange thermique capables 
de transferer la chaleur correspondante dans le sens convenable. 

On distingue souvent les deux cas particuliers suivants : 

- le reacteur isotherme ; 

- le reacteur adiabatique. 

Le reacteur adiabatique, souvent rencontre industriellement constitue un 
cas particulier du cas general correspondant a une surface d’echange nulle. 
Pour le chauffage ou le refroidissement, on peut utiliser de l’eau, de la 
vapeur ou un fluide caloporteur adapte au domaine des temperatures 
envisagees. 

La source des phenomenes thermiques ayant lieu dans le reacteur est 
soit une variation d’enthalpie liee aux phenomenes de dissolution, vapo- 
risation, absoiption, etc., soit une modification des conditions operatoires 
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puisque la charge n’est pas introduite dans le reacteur et les produits ne 
sont pas extraits a la temperature de marche. 

Pour le reacteur en batch, suite a un bilan thermique, la quantite totale 
de chaleur echangee sera : 



Q 



C£ 



3 600Ntj 



AH, 



( 22 . 8 ) 



Cette relation devient dans le cas d’un reacteur continu : 



Q 



c„ 



3 600N 



A H t 



(22.9) 



La surface d’echange thermique doit pouvoir eliminer ou apporter la 
quantite de chaleur exigee par le processus reactionnel. Elle se calcule 
avec la relation : 



Q 

K(T m ~T r ) 



( 22 . 10 ) 



avec T m la temperature moyenne du fluide pour echange thermique ; T r la 
temperature du milieu reactionnel ; et oil le coefficient global d’echange 
de chaleur k, est donne par : 



I = -L + § + _L (22.11) 

k s a : X. a 2 

relation dans laquelle esq depend de la nature du melange reactionnel; 
8/A. est fonction de l’epaisseur et de la nature du paroi; a 2 depend de 
l’ecoulement du fluide au voisinage de la paroi. 

Remarque 

II est rare qu’un reacteur industriel soit directement construit sur les donnees 
thermodynamiques et cinetiques du laboratoire. Le plus souvent, on procede 
au dimensionnement du reacteur par extrapolation d’un appareil pilote dont 
les parametres chimiques et physiques pourront etre transposes a l’echelle 
industrielle. Ainsi, il est primordial de bien determiner quel est le mecanisme 
controlant la vitesse de reaction et l’endroit ou est localisee la reaction. 
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22.4.3 Temps de sejour 

En genie chimique, le temps de sejour est utilise pour caracteriser les reac- 
teurs qui travaillent avec des flux continus (reacteur continu et reacteur 
a ecoulement piston). 

Lors d’un ecoulement d’un fluide a travers un recipient de volume V les 
diverses molecules du fluide sejournent a l’interieur du volume V pen- 
dant des temps t s qui dependent directement du type d’ecoulement rea- 
lise. Ces temps de sejour t s peuvent s’ecarter notablement du temps 
moyen t Sm = V/G ; G etant le debit (m 3 /s). II existe done une distribution 
des temps de sejour (DST) qui depend du type d’ecoulement. 

Pour etablir les bilans massiques et enthalpiques des reacteurs continus, 
on a utilise des concepts ideaux correspondant a deux types d’ecoulement 
simple, a savoir : 

- l’ecoulement de type piston ; 

- l’ecoulement avec melange parfait. 

II est important de mieux caracteriser ces ecoulements et d’avoir des 
moyens pratiques pour les reconnaitre. De plus, un reacteur reel aura un 
comportement qui s’ecartera plus ou moins du modele ideal, et il serait 
interessant de pouvoir chiffrer cet ecart par rapport a l’idealite. C’est 
dans ce contexte que la notion de DTS presente un interet tout particu- 
lar car les performances du systeme en tant que reacteur par exemple 
seront souvent liees a cette distribution des temps de sejour. Une distri- 
bution tres resserree correspond a un ecoulement en bloc qualifie 
« piston » tandis qu’une distribution exponentielle decroissante traduit 
un ecoulement parfaitement melange. La DST est accessible experimen- 
talement au moyen de traceurs. 

Plus les molecules recherchees seront instables a la temperature realisee, 
plus le temps de sejour devra etre reduit tout en restant compatible avec 
l’acte reactionnel. 

Le reacteur discontinu n’est pas approprie pour des fables t s (< 15 min), 
alors que rien n’interdit de 1’utiliser avec des temps de reaction tres longs 
(10 a 20 h par exemple). Le reacteur tubulaire est, par contre, tout a fait 
indique pour realiser des faibles t s (0,5 s a 1 h). Le reacteur parfaitement 
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agite se situe de maniere intermediaire avec une gamme des ts faciles a 
realiser entre 10 min et 4 h. On peut evidemment atteindre des t s plus 
eleves en utilisant un reacteur etage. 

22.5 Controle, regulation et securite 

Les schemas utilises pour le controle et la regulation dependent du pro- 
cessus reactionnel et du type de reacteur. Les instruments sont places a 
proximite du reacteur quand [’intervention de l’operateur se fait manuel- 
lement et sur un tableau dans la salle de commande pour les grandes ins- 
tallations automatisees. 

Les parametres exiges par le mode operatoire et les debits peuvent etre 
controles automatiquement, tout comme la composition du produit qui 
peut etre visualisee continuellement de maniere a obtenir la quantite et 
la composition de produit desirees. 

Souvent, l’operateur intervient dans la boucle de regulation, en ajustant 
les points de controle, afin de maintenir le produit dans l’intervalle de 
specification communiquee par les analyses periodiques au laboratoire. 
La temperature du reacteur sera maintenue a sa valeur de consigne par la 
regulation du debit du fluide de chauffage ou de refroidissement. 

La pression reste normalement constante, tandis que le controle du bilan 
des matieres permet de garder les flux d’alimentation en reactants et le 
soutirage de produit et de sous-produit. 

Les alarmes sont necessaires pour alerter le personnel dans le cas de devia- 
tions des conditions operatoires du processus. Si une absence de reponse 
est constatee, pour eviter les cas conduisant a une situation de risque, les 
instruments peuvent declencher automatiquement des actions telles que : 
arret d’une pompe, fermeture d’une vanne, mise en marche d’un systeme 
de securite. 

Les dispositifs de securite, extremement importants pour assurer le bon 
fonctionnement du reacteur sont de deux sortes : 

- les securites, qui maindennent la temperature et la pression dans la 
plage de valeurs prevue par le mode operatoire. Ces dispositifs doivent 
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limiter les reactions parasites et eviter surtout le risque d’explosion ou 
d’incendie; 

- les dispositifs d’assainissement (filtres, cyclones, condensateurs, venti- 
lateurs) qui doivent eviter Pechappement dans P atmosphere de produits 
nocifs en assurant leur recuperation. 

Pour le premier type de systemes, on distingue : 

- les securites preventives, ayant pour but, en cas de variation anormale de 
la temperature ou de la pression, d’arreter Palimentation de Pune ou 
de toutes les matieres premieres, de couper le chauffage ou le refroi- 
dissement ou encore d’actionner un signal optique ou acoustique aver- 
tissant l’exces ou le manque de produit dans le reacteur; 

- les securites curatives (disque de rupture, soupape, etc.) qui doivent pro- 
teger le personnel et [’installation en cas d’explosion. 

De maniere generale, l’accident survient lorsque la chaleur produite par 
la reaction chimique ne peut plus etre integralement evacuee par le sys- 
teme de refroidissement, ce qui provoque une accumulation d’energie 
sous forme d’augmentation de temperature et de pression, qui peut mener 
a Pexplosion. 

Une evaluation du danger est necessaire pour chaque etape du procede, 
de Parrivee des reactifs jusqu’au transport des produits, en passant par 
leurs stockage et leur conditionnement. 
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23 CONCEPTION ET 
DEVELOPPEMENT DES PROCEDES 



23.1 Generates 

Ayant identifie un besoin ou un marche pour un produit, il s’agit de 
concevoir un procede industriel pour le fabriquer et de dessiner les ins- 
tallations de production a l’echelle commerciale. L’objectif economique 
etant fixe, la premiere phase consiste a rassembler des donnees soit en 
provenance du laboratoire, soit en provenance de banques de donnees, 
aujourd’hui facilement accessibles par ordinateur. Une deuxieme phase 
consiste a etudier divers schemas de procedes possibles. Dans chaque 
cas, on choisit et on dimensionne les diverses unites d’operations (reac- 
teurs, separateurs) qui seront associees pour constituer le schema de cir- 
culation. II existe des logiciels de simulation et de conception assistee par 
ordinateur pour effectuer les bilans et calculer les debits en presence des 
nombreuses boucles de recyclage. Pour chaque configuration, la meilleure 
solution est recherchee par optimisation (utilisation de la programmation 
dynamique par exemple), en integrant toutes les contraintes technico- 
economiques. Le schema de procede definitif est determine dans une 
phase finale de selection oil entrent en jeu tous les elements de choix 
techniques, economiques et commerciaux de l’entreprise. C’est alors au 
bureau d’etudes qu’il revient de dessiner le detail des appareillages et 
d’en realiser l’implantation. Dans les cas les plus simples, lorsque les 
processus physico-chimiques mis en jeu sont bien connus, la conception 
du procede a l’echelle commerciale peut se faire directement par le 
calcul a partir des donnees de base. Dans des situations plus complexes, 
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les Ingenieurs de developpement recourent a des installations pilotes, 
generalement assez couteuses, ou sont mises en ceuvre a plus petite 
echelle, mais dans des conditions reelles, certaines operations du futur 
procede. Le role du pilote est de verifier la faisabilite industrielle du pro- 
cede mais aussi d’etudier les problemes de corrosion, de fiabilite du 
materiel, d’instrumentation et de commande. II permet aux operateurs de 
se familiariser avec la conduite du procede et de fabriquer des quantites 
significatives de produits pour des essais et l’etablissement de specifica- 
tions commerciales. Mais il n’est en aucune fagon un “modele reduit” de 
la future installation commerciale et ne remplace pas les appareils de 
laboratoire specialement congus pour l’acquisition des donnees physico- 
chimiques de base a partir desquelles le modele mathematique de 
conception finale sera elabore. 

Toutes les installations de l’industrie chimique ne sont pas reservees a la 
production d’un seul produit : les plus nombreuses sont polyvalentes 
afin de pouvoir s’adapter a la demande. Elies offrent done la possibilite 
de mettre en oeuvre des procedes differents. Dans certains cas excep- 
tionnels, cette polyvalence peut etre tres complete (installations pilote), 
mais elle est couteuse puisqu’elle complique les appareils et leur fonc- 
tionnement, et pese sur les couts de production. 

La conception d’un procede de fabrication et sa realisation complete 
jusqu’a la production constituent un patrimoine potentiel pour les 
societes : celles-ci ont alors la possibilite de construire des unites analo- 
gues sur d’autres sites et, si l’occasion se presente, de vendre les plans ou 
meme une installation « cles en main », e’est-a-dire prete a fonctionner. 

■ Nouvelle installation (ou adaptation d'une installation existante) 

II existe deux situations que Ton rencontre dans le developpement d’une 
unite de production. La premiere est la conception d’une nouvelle 
installation ; la seconde consiste a modifier (ou a adapter) une installation 
existante ( retrofit ou revamp) ou de transformer des appareils de tout type au 
benefice d’une installation. II faut savoir qu’une usine n’est pas quelque 
chose de fige, mais se transforme sans cesse. Dans certaines parties de 
l’usine, on demolit, dans d’autres on construit, ailleurs on modifie. Des 
procedes deviennent obsoletes, des produits disparaissent, et d’autres les 
remplacent. 
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Une fois que le besoin d’amelioration des performances d’un equipe- 
ment existant a ete mis en evidence, une etude de faisabilite est executee 
pour definir l’ampleur de la transformation propre a satisfaire les exi- 
gences du systeme. 

La motivation pour adapter une installation existante peut etre, par 
exemple, d’augmenter la capacite, de permettre des nouvelles specifica- 
tions pour un produit, de reduire les couts operatoires, d’ameliorer la 
securite, de reduire les emissions polluantes. Lorsqu’on choisit une 
adaptation, independamment de raisons, il est souhaitable d’essayer a 
reutiliser 1’equipement disponible. Le probleme qui se pose est que cet 
equipement ne puisse pas remplir le nouveau role qu’on lui attribue. 
D’un autre cote, si 1’equipement est reutilise, cela evitera un investisse- 
ment en nouvel equipement, bien que ce qui existe ne soit toujours pas 
ideal pour les nouvelles fonctions. 

Lorsqu’on realise une adaptation, les connexions entre les differents ele- 
ments de 1’equipement peuvent etre reconfigures, tout en ajoutant un 
nouvel equipement si necessaire. Alternativement, si l’equipement existant 
differe signifiant de ce qui est exige dans l’installation a adapter, alors en 
outre de la reconfiguration des connexions entre les elements, l'equipement 
lui-meme peut etre modifie. II est evident que dans le retrofit, la conception 
de l’adaptation doit tenir compte des contraintes imposees par l’equipe- 
ment existant. Moins il y aura des modifications, plus simple sera l’adap- 
tation. Par consequent, le but final de l'adaptation n’est pas toujours 
evident. Par exemple, si 1’objectif de la modification demande une aug- 
mentation de la capacite de production de 50 %, il est necessaire qu’au 
moins un element de l’equipement puisse satisfaire a cette condition. 

Il faut souligner qu’une nouvelle installation differe de celle a adapter 
par le fait qu’elle permet aux ingenieurs une liberte totale dans le choix, les 
seules limites etant la limite de batterie et les considerations de securite. 

23.2 Management du projet 

Developper ou mettre au point un procede industriel est une activite de 
creation, qui a pour but de rechercher et de coordonner toutes les infor- 
mations et donnees necessaires a la conception, au dessin, a la construction 
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et au demarrage d’une unite industrielle nouvelle, en vue d’en assurer 
une marche economiquement rentable. 



23.2.1 Phases du management 

■ Schema de precede 

Dans un precede chimique, la transformation de la matiere premiere 
dans un produit souhaite ne peut pas se faire generalement dans une 
seule etape. Ainsi, le processus complet est compose d’un certain nombre 
d’etapes qui impliquent toutes des transformations intermediaires : 
reaction, separation, melange, changement de pression, chauffage, refri- 
geration, fragmentation ou agglomeration des particules, etc. Une fois 
les etapes intermediaires selectees, elles doivent etre interconnectees afin 
de realiser la transformation. 

Des lors, la synthese d’un precede chimique implique deux grandes 
activites. Premierement, les etapes individuelles sont defmies. Dans un 
deuxieme temps, les transformations individuelles sont interconnectees 
afin de former un precede complet capable d’atteindre la transformation 
generale requise. Un schema de procede est la representation symbolique 
des etapes du procede avec leurs interconnexions. 

Qu’il soit realise au niveau d’un site ou d’un projet specifique, le schema 
de procede est une etape essentielle dans le processus de realisation. 
C’est en effet a ce stade que les differents scenarios possibles sont etu- 
dies et chiffres en prenant en compte toutes les composantes technico- 
economiques du probleme : contraintes industrielles, commerciales, 
administratives, environnementales et de securite. A Tissue de cette etape 
un scenario est degage pour servir de base aux etapes ulterieures et surtout 
servir de cadre pour Tensemble des projets a venir a moyen et long terme 
au sein du perimetre couvert par le schema directeur. 

■ Etude de faisabilite 

Cette etape du projet permet de definir, dans le cadre du scenario retenu 
lors de la phase precedente, quelles sont les alternatives possibles pour 
satisfaire le besoin. Cette phase peut egalement passer par une etude de 
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scenarios en terme de choix de procede, de gamme d’appareillage, niveau 
d’automatisation, qualification du personnel requis mais surtout etudie 
le projet avec une approche du cout global de possession de l’installation 
projetee. En general cette etape se termine par une estimation budgetaire 
du projet a ± 30%. 

■ Avant-projet 

A ce stade la conception d’ensemble du projet peut etre mise en ceuvre, 
l’objectif precis de cette phase etant le chiffrage de l’investissement avec 
un niveau de precision qui fixera le niveau de detail des etudes d’avant- 
projet. Ces etudes portent sur l’ensemble des disciplines impliquees par 
le projet et peuvent permettre pour la suite d’ouvrir vers une consultation 
d’etudes de detail ou vers une realisation cles en mains. 

■ Analyse de la valeur 

Pour les projets importants il est interessant de proceder a une revue 
avant de lancer les etudes de detail. Cette revue a pour objet de verifier le 
« bien fonde » des options retenues par rapport au cahier des charges du 
projet et de s’assurer que les solutions et technologies choisies sont bien 
necessaires et suffisantes pour repondre au besoin. 

■ Ingenierie du projet 

L’objectif de cette phase est d’editer tous les documents techniques et 
contractuels permettant la construction de l’unite projetee. C’est en general 
la phase la plus longue car elle necessite d’etudier en detail chaque corps 
d’etat implique et de coordonner l’ensemble. Selon les cas elle peut se 
prolonged au-dela des specifications, par de la realisation de programme 
d’automatismes. 

■ Achats et management des contrats de construction 

A partir des documents issus de la phase d’ingenierie les dossiers d’achat 
et de marches de travaux sont soumis a la concurrence et geres jusqu’a la 
reception des marchandises ou des travaux. 
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■ Direction de la construction 

Une fois les marches de travaux passes les equipes de chantier prennent le 
relais pour organiser et gerer le chantier d’une part, et superviser techni- 
quement les travaux d’autre part. Les managers de chantier assurent [’orga- 
nisation des bases vie sur site, gestion des comptes prorata, consolidation 
des avancements de travaux, elimination des defauts, etc. 

■ Demarrage - Qualification et validation 

En phase terminale de construction les equipes de demarrage (bureau 
d’etudes, service charge de l’exploitation, service charge de la mainte- 
nance) participent aux phases de tests a I’eau, de qualification operation- 
nelle des installations et meme pour la realisation des premiers lots de 
produit. Au cours des operations de demarrage, l’installation sera examinee 
par le comite d’hygiene et de securite. 



23.2.2 Representation schematique 

La description d’un procede, d’un equipement ou d’une installation a 
l’aide de schemas utilise un langage graphique symbolique, qui doit etre 
commun (pour etre compris de tous) aux differents metiers scienti- 
fiques qui contribuent a la conception et au developpement du procede : 
chimie, biochimie, physico-chimie, genie chimique, instrumentation, 
mecanique... mais aussi a tous les acteurs de l’entreprise, quelles que 
soient leurs activites ou leur niveau d’execution et de decision. 

Le langage des schemas doit etre aussi universel. Les symboles gra- 
phiques, meme s’il n’existe pas de norme internationale unique, doivent 
etre suffisamment clairs et proches les uns des autres pour etre utilises et 
compris par tous les metiers, recherche, ingenierie, production, fabrication 
d’equipements... quelle que soit la langue parlee d’origine. 

Les schemas sont en effet au coeur des methodes de conception, de dimen- 
sionnement et de realisation. Ils font partie integrante du processus 
d’industrialisation, du laboratoire a l’usine, de la conception a l’exploitation 
et doivent etre les outils employes par tous les intervenants. La qualite de 
cette activite est un des facteurs cles de succes a l’industrialisation. 
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23.2.3 Schemas de ^installation 

■ Schema bloc ou schema fonctionnel (generate de procede) 

(Block Flow Diagram) 

Un schema bloc decrit un procede (en principe les etapes chimiques et 
physiques et les flux matieres et thermiques depuis les matieres pre- 
mieres jusqu’au produit fini) ou une unite de fabrication en utilisant des 
cadres rectangulaires incluant des donnees clefs et en indiquant les relations 
ou les flux reliant les differents cadres (Figure 23.1). 



Cl 2 



Ethylene 



Oxygene 




Chlorure 
de vinyle 



Figure 23.1 - Illustration d'un schema blocs pour la reproduction 
de chlorure de vinyle a partir de I'ethylene (DCE - dichloroethane). 

Bloc A : chlorination C 2 H 4 + Cl 2 -» C 2 H 4 CI 2 ; Bloc B : oxyhydrochlorination 
C 2 H 4 + 2HCI + 1/2 0 2 - C 2 H 4 CI 2 + H 2 0; Bloc C : pyrolyse C 2 H 4 CI 2 ^ C 2 H 3 CI 2 + HCI. 

Un cadre peut representer differents types d’installation ou d’etapes : 
precedes, etape d’un procede, operation unitaire, unite de fabrication, 
section d’usine, equipement, etc. 

Les lignes reliant les cadres peuvent representer des flux massiques ou 
energetiques. 

Les informations minimales pour un schema bloc sont les suivantes : 
denomination des cadres, denomination des flux entrant et sortant des limites 
du systeme represente, direction des flux entre les differents cadres. 
D’autres informations peuvent etre ajoutees : denomination des flux 
entre les cadres, debit massique des flux, debit energetique des flux, 
caracteristiques operatoires, etc. On ne represente la robinetterie et 
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accessoires de tuyauterie, et les instruments de mesure et controle, que 
dans la mesure ou ils sont juges indispensables a la comprehension. Ce 
document peut aussi inclure les besoins en stockage et en moyens de 
reception/expedition des differents fluides, aussi bien de procede que 
d’utilites. 

Le schema bloc est d’ordinaire utilise pour donner un apergu d’un pre- 
cede complexe ou pour effectuer des bilans massiques simples fournissant 
des indications generales sur la consommation ou la production de 
produits et d’energies. 

Un schema plus detaille sera classe dans la categorie des schemas de 
procede (flowsheet process) . 

■ Schema de procede ( flowsheet ) 

Les schemas de procedes (ou schema de circulation ou schema des condi- 
tions operatoires) constituent une representation graphique des mate- 
riels requis pour mettre en oeuvre un procede ainsi que leur disposition 
relative ; cette representation graphique donne ainsi le sens de circulation 
des fluides, les matieres premieres, les produits obtenus et les conditions 
de fonctionnement du procede telle que la temperature par exemple. 

Le schema de procede definitif est determine dans une phase finale de 
selection ou entrent en jeu tous les elements de choix techniques, eco- 
nomiques et commerciaux. 

Ces schemas sont surtout utiles pour discuter d’un procede, et pour 
commencer l’etude de son exploitation industrielle. 

■ Schema tuyauterie et instrumentation (Piping and instrument diagram, 
PID ou mechanical flowsheet) 

Un schema tuyauterie et instrumentation est un diagramme qui definit tous 
les elements d’un procede chimique. II est le schema le plus precis et le 
plus complet utilise par les Ingenieurs-chimistes pour la description 
d’un procede. II se distingue du schema de procede par l’ajout de 
l’ensemble des appareils, equipements, tuyauteries, robinetterie et mate- 
riels de mesure, de controle et de regulation (Figure 23.2). Ce schema 
donne generalement un apergu du positionnement et de la silhouette 
des equipements principaux. II precise le positionnement en hauteur, le 
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K - 502 II 
Stripper 

0 1100 mm 

Long. 17 400 mm 
P 4 bar 

T 170 *C 



K - 502 I 
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0 1 100 mm 

Long 1 1 600 mm 
P 4 bar 

T 170 ®C 



K - $02 
R6g6n6ratcur 
0 1100 mm 

Long. 29 000 mm 
P 4 bar 

T 170 °C 
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Evaporateur 
Aire 15 m J 

P (calandrc) = 6 bar, (tubes) = 4 bars 
T (calandrc) =270 °C ; (tubes) = 1 70 °C 




De 


MA-S36 


f Pag “no SOC/Gll 


|Pag no t12/G0] 


Pag- no 


S02/GS 







Figure 23.2 - Exemple d'un schema P&l (section autour d'une colonne de distillation). 

LIC = Controle de niveau ; TE = indicateur local de temperature ; Tl = indicateur 
de temperature dans la salle de controle ; TIC = controle de temperature. 
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dimensionnement et les principales specifications de tous les autres 
equipements. II specific les exigences en matiere d’isolation ou de tra- 
gage (rechauffage) des lignes, tuyauteries et robinetteries. Outre le repe- 
rage complet des equipements et lignes, ce plan fournit des informations 
liees au procede mis en oeuvre (sens de circulation, pentes, etc.). 



23.2.4 Autres schemas et plans 

■ Limite de batterie ( battery limit) 

Contour geographique, physique ou theorique, d’un ouvrage. La limite 
de batterie est definie de fagon a identifier avec precision les limites de 
services, de fournitures et de responsabilites des parties a un contrat 
d’ingenierie. 

■ Plan d'implantation {plot plan) 

Lorsque la realisation d’une usine chimique est decidee, un projet d’ins- 
tallation doit etre etabli sur lequel sont portes les emplacements, les 
poids et les dimensions d’encombrement de tous les appareils en ordre 
de marche de fagon que les constructeurs des batiments puissent dispo- 
ser de tous les elements pour le calcul des fondations et des charpentes. 
Ces schemas, qui portent en general le nom de schemas d’implantation 
(Figure 23.3), sont constitues par des vues des differents niveaux des 
batiments ou charpentes, etablies comme indique ci-dessus, mais sur 
lesquelles sont egalement indiques les passages reserves pour des tuyau- 
teries, des cables electriques, le materiel de lutte contre l’incendie, les 
dispositions de securite, etc. 

■ Plan guide (guide drawing) 

Plan etabli par l’ingenierie ou le maitre d’ouvrage pour permettre a des 
bureaux specialises et a des entreprises de realiser les plans d’execution 
relatifs a leur specialite. II doit suivre les memes imperatifs de coordina- 
tion avec les autres intervenants que les plans d’execution. II existe ainsi 
des plans guides de fondations, de batiments et de structures, de tuyau- 
teries, etc. 
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Figure 23.3 - Plan general d'implantation 
pour une installation petrochimique. 
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La portee des plans guide doit toujours contractuellement clarifiee car il 
s’agit d’une source frequente de litige. 
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■ Dessin de disposition (layout drawing) 

Vues en plan et elevations representant succinctement pour un ouvrage 
ou une unite de production les positions cotees et encombrements des 
equipements, structures principals et batiments par rapport aux axes et 
aux niveaux de reference. 

■ Plan des cheminements principaux ( main routing drawing) 

Ce plan designe des vues en plan de parcours de tuyauteries, de gaine, de 
canaux et de cables ; ces dessins, executes a partir des plans d’implanta- 
tion permettent de s’assurer que les traces choisies sont realisables. Ils 
servent de base pour les plans de prefabrication et de montage, et pour 
realiser les calculs preliminaires thermiques, mecaniques et de pertes de 
charge. Ils comprennent : 

- la representation des tuyauteries et des cables ; 

- tous les equipements s’intercalant sur ceux-ci (vannes, robinets, clapets, 
filtres, appareillages, etc.). 

La cotation precise en outre : 

- l’implantation des equipements par rapport aux axes principaux de 
l’installation ; 

- l’implantation des axes de nappes de cables et de tuyauteries, de robi- 
netterie, des piquages, accessoires et appareillages. 

Ces plans comportent tous les reperages des equipements et permettent 
le regroupement avec les schemas et nomenclatures, ainsi que les charges 
statiques correspondantes ; ils ne peuvent pas servir de base a l’etablissement 
des isometriques. 

■ Plan d'instaliation de tuyauterie ( piping layout) 

Etude de conception de Installation de tuyauterie elaboree a partir du 
plan implantation et de PID’s. Dans cette etude figure le trace des tuyau- 
teries qui determine les positions et l’elevation exactes des fondations, 
superstructures en beton, structures metalliques, pipe rack (ensemble de 
tuyauteries aeriennes regroupees sur un cheminement commun), en tenant 
compte de tous les acces necessaires, des passages et la manutention. 
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Les tuyauteries y sont dessinees « vues en plan », avec eventuellement 
des vues partielles en elevation ; la cotation y est limitee a la bonne com- 
prehension du dessin, la cotation detaillee propre a chaque tuyauterie 
etant indiquee sur l’isometrie correspondante qui en decoule. 

Afin de faciliter la fabrication et le montage, il est necessaire de represen- 
ter les tuyauteries sous la forme d’une isometrie, ou le trace de la ligne est 
devisse en plusieurs trongons (membres) reperes dans un systeme d’axes 
rectangulaires. La perspective isometrique permet de representer avec 
une seule vue (feuille de dessin) les trois plans de l’espace : horizontal, 
de profil et frontal. Le dessin est realise avec un canevas imprime dont 
les lignes forment entre elles trois angles egaux de 120 ° ; d’ou le nom 
d’isometrique. 

Sur chaque isometrie, on peut lire la longueur et le diametre de la conduite 
ou de divers elements constituant la tuyauterie, le materiau, l’epaisseur de 
la couche d’isolation si ga existe, les connexions, les supports et evidem- 
ment le numero de position dans la liste d’ensemble (Figure 23.4). 

Pour des installations plus complexes, la representation isometrique est 
de plus en plus remplacee par des maquettes, qui permettent une etude 
sure de la meilleure disposition a donner aux differents elements de 
[’installation. 

Remarque 

Tous les schemas et les specifications ci-dessus sont en general accompagnes 
de divers cahiers des charges dont le maitre d’ceuvre de l’usine doit tenir 
compte pour l’approvisionnement en materiel ou en materiaux de construction. 
Ce cahier des charges qui, dans la construction des batiments et en travaux 
publics, est d’un usage general, est egalement tres utilise dans l’industrie petro- 
liere et dans l’industrie petrochimique. Son usage tend a se generaliser dans 
l’industrie chimique, ne serait-ce que pour definir les conditions de recette des 
materiaux de construction nobles, pour le materiel servant a la realisation des 
operations unitaires, pour l’isolation, pour les revetements anti-corrosion, etc. 

■ Traitement des effluents 

II faut ajouter a tous ces schemas celui ou ceux qui peuvent concerner 
le traitement des effluents. A l’heure actuelle, il n’y a pas d’usines 
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Figure 23.4- Representation simpl ifiee d'une isometrie. 
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chimiques sans effluents, soit sous forme d’eaux residuaires, soit sous 
forme de residus devant etre evacues de fagon a ne pas souiller l’usine ou 
son environnement immediat. On est done amene, dans chaque usine 
chimique, a organiser le traitement des effluents. Celui-ci peut se 
traduire par : 

- un traitement de produits liquides non combustibles tels que les eaux 
residuaires souillees par des produits chimiques et qui peuvent faire 
l’objet d’un traitement biologique par exemple ; 

- un traitement d’ effluents chimiques liquides ou pateux ou memes solides, 
ce traitement pouvant etre soit chimique, soit thermique. Le traite- 
ment thermique consiste le plus souvent dans une combustion ou une 
incineration des effluents chimiques. C’est le plus efficace quand il 
peut etre applique car il provoque la dispersion, dans des conditions de 
salubrite interessantes, d’une quantite importante de produits nocifs. 

De grandes precautions doivent etre prises d’ailleurs pour Fincineration 
de ces produits (controle de la toxicite des gaz) mais, d’un autre cote, il est 
possible que la combustion de ces produits conduise a une recuperation 
de chaleur non negligeable. 



23.2.5 Ingenierie de precede 

■ Ingenierie de base (Front-end Engineering Design, FEED) 

L’ingenierie de base couvre, en amont des services d’ingenierie de detail, 
les services d’etude ayant pour objet de finaliser les etudes de procede 
d’installations concernees par un projet. Cette finalisation peut interve- 
nir soit sur la base d’un dossier de procede etabli par un bailleur de 
licence soit a partir d’un procede disponible dans le domaine public. 

Les services d’ingenierie de base comprennent notamment l’etablis- 
sement : 

- de bilans matiere, bilans thermiques et bilans utilites, des plans de cir- 
culation des fluides ; 

- des listes de lignes et d’equipement ; 

- des specifications procede des equipements et materiels et des instru- 
ments. 
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Dans le cas ou le dossier de procede est fourni par un bailleur de licence, 
le retard du bailleur de licence dans remission de commentaires relevant 
de sa competence peut avoir des incidences notables sur la realisation du 
projet en termes de cout et de details et entrainer des discussions entre 
maitre d’ouvrage a propos de reprise de l’ingenierie de detail voire 
meme de la modification d’equipements ou de travaux en cours de reali- 
sation ou realises. 

■ Ingenierie de detail ( Detailed Engineering) 

L’ingenierie de detail couvre l’ensemble des services d’etudes relatifs a la 
realisation, l’utilisation et l’entretien d’ installations concernees par un 
projet tel que notamment l’etablissement : 

- des plans et documents de conception et d’ implantation des installations ; 

- des specifications techniques des equipements et materiel et des travaux ; 

- des appels d’offres et des commandes de materiel et d’equipements ; 

- des plans d’installation tuyauterie, d’ instrumentation, d’electricite, de 
genie civil ; 

- des plans de detail de tuyauterie (isometriques, sketch, supports, calculs 
de flexibilite, etc.) ; 

- des plans de detail d’instrumentation, d’electricite, de mecanique, des 
structures metalliques, de chaudronnerie, de genie civil, etc. ; 

- des plans et documents techniques relatifs a toute demande d’autorisation 
et de permis (y compris permis de construire et demande) et a toute 
declaration et tout certificat aux fins du projet ; 

- des plans et dossiers “tels que construits” et manuels de fin d’affaire ; 

- la verification des plans, notes de calcul et notices des sous-traitants ; 
-la mise a jour (notamment referencement des equipements) et le cas 

echeant la traduction des schemas de principe des bailleurs de licence. 



23.2.6 Procedure de dimensionnement 
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Le premier appareil a dimensionner est le reacteur, car les performances 
ont une incidence sur le reste de l’installation. En effet, si les performances 
du reacteur sont mediocres (selectivity, rendement, etc.), il faudra mieux 
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preparer les courants entrants et envisager vraisemblablement des recyclages 
de produits n’ayant pas reagi. En outre, on obtiendra, en sortie du reacteur, 
des melanges dont il faudra separer les divers constituants si Ton veut 
obtenir le produit principal avec la purete souhaitee. 

Ayant dimensionne le reacteur et defini ses performances, l’etape suivante 
consiste a determiner les appareils dans lesquels s’effectuent la separation 
des produits et le systeme de recyclage. 

Le reacteur et l’ensemble separation-systeme recyclage definissent les 
utilites (moyens de chauffage, refroidissement, etc.). Le reseau d’echan- 
geurs de chaleur vient par la suite ; les utilites qui ne peuvent pas etre 
assurees par la recuperation dictent le necessaire de chauffage et/ou froid 
exterieur (fours, vapeur, eau de refroidissement, refrigerant, etc.). Ainsi 




Figure 23.5 - Hierarchisation des etapes pour une procedure 
de dimensionnement ( Onion Diagram). 
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la selection et la conception des utilites suivent l’etape de conception du 
systeme de recuperation de la chaleur. La selection et la conception des 
utilites deviennent plus complexes si le precede implique plusieurs ate- 
liers ou plusieurs installations, et fait done l’objet d’une distribution. 

Le precede et les utilites ont besoin d’eau, par exemple pour la production 
de la vapeur ; eau qui va generer des effluents qui devront etre traites 
avant leur rejet dans le milieu environnemental. Des lors, l’eau et le sys- 
teme de traitement des effluents doivent etre consideres aussi bien au 
niveau du site qu’au niveau du precede 

Une telle hierarchie peut se representer symboliquement par les couches 
d’un « oignon diagramme », comme sur la figure 23.5 [2]. 

Si le precede n’exige pas un reacteur, par exemple juste une operation de 
separation, alors la conception du precede demarre avec le systeme de 
separation. 

23.3 Machines et equipements 

23.3.1 Tuyauteries et robinetteries 

Une ligne de tuyauterie est un ensemble fonctionnel, aerien, enterre ou 
une mixture de deux ; forme par des tubes, raccords, robinetterie et autres 
accessoires, ayant pour but le transport et l’alimentation en fluide (pour 
differentes conditions de concentration, temperature et pression) d’un 
point d’utilisation ou d’evacuation (usine, atelier ou une installation), a 
partir d’un point de prelevement (reservoir ou d’une autre installation, 
par exemple une chaudiere pour la conduite a vapeur). 

On distingue sous le nom de robinetterie 1’ensemble des appareils que Ton 
place sur une capacite contenant un fluide permettant de modifier, de 
maintenir ou d’interrompre le debit du fluide. On peut classifier les 
appareils suivant leur role operationnel sur une installation. Les princi- 
pales fonctions sont : 

- le sectionnement (alimentation, sectionnement en ligne, vidange...) ; 

- le reglage (de debit, de la perte de charge) ; 

- la distribution (robinet a tournant, electrovanne. . .) ; 

- la securite active (soupape de securite, disque de rupture) ; 

- l’anti-retour (clapets) ; 
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- la mesure (manometre, debitmetre, thermometre, analyseur...) ; 

- autres fonctions (anti-belier, ejecteur...). 

Etant donne que la manutention des fluides a travers une tuyauterie est 
d’autant plus economique que la quandte transportee est plus impor- 
tante, il a ete realise une tres grande diversite de types de tuyau, la diver- 
site etant fonction de la nature, les caracteristiques des fluides vehicules 
et des conditions de transport. C’est le type de fluide transports (eau, 
vapeur, gaz, saumure, huiles, fluides de production, produits solides 
pulverulents, suspensions, etc.) qui determine : 

- la qualite des composants (nuances d’acier et de joint) par sa composi- 
tion chimique, sa temperature et son etat (solide, liquide ou gazeux) ; 

- le dimensionnement de la tuyauterie : diametres (par sa vitesse et son 
debit), epaisseurs et series de brides (par sa pression et sa temperature). 

L’objectif d’une etude d’installation de tuyauterie est de preparer tous les 
dessins et plans ainsi que les specifications necessaires (materiaux utili- 
ses, dimensionnement mecanique, etc.) a l’achat et a l’agencement d’une 
ligne de tuyauterie. II est important de prevoir sur ces documents : 

- l’incidence des imperatifs procedes sur le trace de la tuyauterie (pente, 
longueur mini ou maxi, absence de point haut ou de point bas,...) ; 

- cheminement en nappe et environnement des equipements ; 

- accessibilite du materiel, espaces libres, securite d’ intervention ; 

- elements d’instrumentation integres aux reseaux de tuyauterie et aux 
capacites ; 

- isolation thermique. 

La fabrication et le montage de la tuyauterie, a partir d’un dessin 
d’implantation d’equipements (Figure 23.6) doivent tenir aussi compte 
du comportement des tuyauteries sous Taction de leur poids et des 
charges exterieures et sous faction de la temperature. II faut egalement 
determiner la portee maximale entre supports et choix du type de sup- 
port le plus adapte a une condition de chargement donnee. La fiabilite 
mecanique peut etre une approche interessante pour juger de la securite 
d’installations industrielles et en particular du degre de confiance que 
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Figure 23.6 - Representation des lignes de tuyauterie. 
a) schema de procede ; b) plan d'implantation 
(E - evaporateur ; D - decanteur ; P - pompe). 
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La conception d’un reseau de tuyauterie peut commencer une fois que 
les documents suivants sont disponibles : 

- les standards et codes de construction ; 

- le schema tuyauterie et instrumentation P&I ; 

- le plan d’implantation de l’installation ; 

- le guide des dessins pour les appareils et machines (role et description) ; 

- le plan de genie civil et de structure metallique ; 

- l’emplacement de la salle de controle-commande et l’alimentation en 
courant electrique. 

23.3.2 Machines et appareils 

Les appareils, essentiellement etanches et pouvant etre soumis a Taction 
des flammes ou de systemes de chauffage les plus divers sont destines a 
contenir, transporter ou transformer des produits solides, liquides ou 
gazeux, de toute nature et a des conditions de pression et de temperature 
les plus variees. Une machine evoque toujours un fonctionnement dyna- 
mique, par opposition a un appareil avec lequel il ne faut pas le confondre, 
ce dernier ayant generalement un comportement statique. 

Toutes les donnees importantes concernant les appareils (par exemple : 
echangeurs de chaleur, reacteurs, colonnes, reservoirs) et machines (pompes, 
compresseurs, ventilateurs, turbines) sont specifiees par l’ingenierie de 
base. Les documents de specification preparees a cette occasion contiennent 
essentiellement des informations sur toutes les dimensionnes, pressions, 
temperatures, quantites, materiaux de construction, etc., et ceci est 
valable pour chaque piece ou element de l’appareil ou de la machine. 
Dans l’ingenierie de detail, les ingenieurs specialistes en mecanique 
complement ces informations. Le resultat de ce travail est un set de specifi- 
cations sous la forme de dessins et descriptifs, qui permettent aux fabricants 
d’equipements de faire des offres pour les appareils et machines. 

Les ingenieurs en equipement preparent ce que 1’on appelle le guide des 
dessins, des dessins a l’echelle indiquant toutes les dimensions exigees par 
le procede (par exemple, nombre et diametre des plateaux d’une colonne de 
rectification, distance entre plateaux, hauteur totale de la colonne). Toutes 
les dimensions de gabarit necessaires au transport sur site sont aussi mon- 
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trees. Brides ou autres donnees importantes sont egalement attachees au 
guide des dessins (Figure 23.7). L’epaisseur des parois est estimee de 
maniere que le poids de l’appareil puisse etre calcule. Le nombre et les 
dimensions des tubulures, et frequemment leur elevation, sont fixes. 
L’orientation horizontale des tubulures est determinee plus tard lorsque 
la position exacte peut etre etablie par la configuration de la tuyauterie. 
La specification et l’acquisition des machines sont similaires a celles 
concernant les appareils. Cependant, a la difference des appareils qui 
sont la plupart du temps construits sur mesure, done congus individuel- 
lement, on essaie d'utiliser soit des machines de serie, soit, a la limite, 
des machines qui existent deja dans le stock de l’usine. II y a deux raisons 
a cela : minimiser les couts d’ingenierie et maintenir bas le prix d’achat. 
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23.3.3 Services generaux 

Sous ce vocable d’utilites, on designe la production et la distribution des 
moyens de chauffage, de refroidissement, de l’energie electrique, 
lorsque ces moyens sont utilises pour plusieurs ateliers ou plusieurs ins- 
tallations, et font done 1’objet d’une distribution. Plus concretement, on 
trouve generalement : 

La chaufferie, dans laquelle on produit de la impair, souvent sous forte 
pression de fagon a produire de l’energie electrique dans un turboalter- 
nateur tout en detendant la vapeur a une pression correspondant aux 
besoins pour le chauffage (souvent 6 a 12 bars). L’electricite ainsi pro- 
duite sert generalement d’appoint, et permet la marche des installations 
dont 1’arret aurait de tres graves consequences en cas d’ interruption des 
fournitures du reseau. 

La purification de l’eau utilisee dans les chaudieres est integree a l’acti- 
vite de la chaufferie, ainsi que le reseau de distribution de la vapeur. 

Un poste de transformation recevant du courant electrique sous haute ten- 
sion, et l’amenant a sa tension d’utilisation (380-220 volts) ainsi que le 
reseau de distribution. L’electricite est essentiellement utilisee pour le 
fonctionnement des moteurs, mais elle l’est aussi pour l’instrumentation, 
l’eclairage et de plus en plus pour le chauffage. 

Les installations de captation, d’epuration, de distribution et eventuellement 
de reyclage de Yeau. II y a generalement deux reseaux de distribution 
distincts : de l’eau tres sommairement epuree destinee a la refrigeration 
indirecte, et de l’eau plus epuree, destinee aux usages chimiques. Cette 
eau peut etre suffisamment epuree pour etre utilisee 
Par le personnel (cuisine, boisson, douches...) ou bien il peut exister une 
distribution supplemental d’eau ayant la qualite requise pour cet usage. 
Les installations de production et de distribution de froid lorsqu’elles 
existent (eau refroidie, eau glacee, saumure). 

La production et la distribution de vide, et notamment le vide qui sert a la 
manipulation des liquides (le vide utilise pour la distillation ou la rectifi- 
cation par exemple, est generalement directement integre aux installations 
de production). 
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La production et la distribution d’air comprime. L’air comprime est utilise 
pour le mouvement des liquides, pour l’obtention d’air instrument utilise 
en regulation pneumatique, et, accessoirement, pour realiser des melanges, 
et actionner des moteurs, des vannes ou des verins pneumatiques. 

La production et la distribution d’un gaz inerte (generalement de l’azote). 
L’azote, dont la molecule presente une tres grande stabilite grace a son 
energie de liaison extremement elevee, est destine a reduire la teneur en 
oxygene en de§a du « cap » de la zone d’inflammabilite. 

23.3.4 Choix du materiel pour les operations unitaires 

Le choix du materiau est influence, a part les modalites de travail, egale- 
ment par la nature des substances a transformer. On a remarque que le 
contact est plus intime, done la vitesse de reaction plus grande en gene- 
ral, pour des produits a 1’etat gazeux que pour ces memes substances a 
l’etat liquide. On est conduit a la meme observation pour l’etat liquide 
par rapport a l’etat solide. C’est pourquoi on prefere assez souvent les 
reactions en phase gazeuse a celles en phase liquide et les reactions en 
phase liquide a celles en phase solide. Si c’est possible, on peut porter a 
l’etat liquide, e’est-a-dire sous forme fondue ou sous forme de solution, 
les produits qui normalement, se presentent sous la forme solide. 

Dans la mise en oeuvre des matieres premieres sous forme gazeuse, on 
peut egalement faire intervenir la pression. 

Finalement, on constate, en ce qui concerne l’appareillage, que certains 
types d’appareils conviennent pour de tres nombreux processus chimiques. 
On retrouve ainsi, dans bien des precedes, les memes compresseurs de 
gaz, les memes pompes, les memes echangeurs de chaleur, les memes 
cuves a reaction ou les memes formes de reacteur contenant du catalyseur. 
De meme, on rencontre dans de tres nombreux processus chimiques les 
memes materiaux suivant que les matieres premieres ou les produits 
intermediates sont fortement, moyennement ou pas corrosifs. On retrouve 
ainsi les appareils en acier inox, les appareils en acier ordinaire, en tantale, 
en verre, en materiau avec revetement ceramique, le titane, les matieres 
plastiques, etc. Tous ces materiels ou materiaux pour les differentes 
operations unitaires de l’industrie chimique sont fabriques en serie. On 
peut egalement, dans certaines industries qui se sont considerablement 
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developpees depuis un certain nombre d’annees, trouver des ensembles 
homogenes pour la realisation de certaines fabrications, ensembles qui 
constituent a eux seuls de veritables petites unites de fabrication, construites 
en serie par certaines maisons specialises. On construit ainsi actuelle- 
ment des groupes ou unites entiers dans lesquels sont prevues, outre les 
operations principales, egalement les operations devant eventuellement 
etre effectuees en amont ou en aval de celles-ci, avec des dimensions et 
des reglages adaptables aux differentes conditions de travail. Par ces moyens, 
on peut arriver a une extension, et avec une coordination suffisante du 
travail en serie, a une diminution des prix de revient, a une application 
plus etendue des systemes de controle, de mesure, de reglage automa- 
tiques. Ils ne devront plus etre etudies cas par cas, puisqu’ils feront partie 
d’un groupe d’operations unitaires ; par consequent, il suffira d’une 
seule etude pour tous les cas semblables. 

23.4 Installations pilote et extrapolation 
des resultats 



Avant d’entreprendre le projet et la realisation d’une installation compli- 
quee et couteuse, il est souhaitable de recourir a la methode de similitude. 
II faut realiser la similitude parfaite des champs de vitesse, de tempera- 
ture, de pression et de concentration entre les deux echelles. Dans une 
premiere etape on procede a des essais experimentaux sur un modele 
(pilote) a echelle reduite, cette maniere de faire permettant de determi- 
ner le type et la forme de l’appareil, les parametres et les conditions de 
fonctionnement, afin de prevoir les performances du systeme reel. 

Dans une seconde etape, on extrapole les donnees experimentales et le 
comportement du modele sur le systeme grandeur nature (industriel), 
sur la base de diverses egalites, appelees criteres de similitude, ecrites pour 
le modele et pour le prototype. 

La similitude complete est en general impossible dans la pratique, car elle 
conduirait a des essais impossibles a realiser. Comme certains facteurs 
sont moins importants que d’autres, ils puissent etre negliges. On choisit 
alors les similitudes les plus importantes pour chaque cas particulier et 
on applique ainsi une similitude restreinte. 
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23.4.1 Unite pilote 

Dans les cas les plus simples, lorsque les processus physico-chimiques 
mis en jeu sont bien connus, la conception du procede a l’echelle com- 
merciale peut se faire directement par le calcul a partir des donnees de 
base. Bien que le mode de collecte des donnees relatives aux produits se 
soit ameliore et elargi, l’acquisition de donnees realistes concernant 
l’equilibre des phases est encore souvent problematique. C’est la raison 
pour laquelle, dans des situations plus complexes, les Ingenieurs de 
developpement recourent a des unites pilotes (ou simplement « pilote »), 
generalement assez couteuses, ou sont mises en ceuvre a plus petite 
echelle, mais dans des conditions reelles, certaines operations du futur 
procede. Le role du pilote est de verifier la faisabilite industrielle du pro- 
cede mais aussi d’etudier les problemes de corrosion, de fiabilite du 
materiel, d’instrumentation et de commande. II permet aux operateurs 
de se familiariser avec la conduite du procede et de fabriquer des quanti- 
tes significatives de produits pour des essais et l’etablissement de specifi- 
cations commerciales. Les essais pilote sont egalement recommandes 
lorsqu’il s’agit d’optimiser des processus existant deja. Et, bien sur, le 
pilote donne la possibility de faire des erreurs dont les consequences 
financieres ne sont pas catastrophiques, et de les corriger. 

Cependant, le prix est assez eleve puisqu’il atteint normalement jusqu’a 
10 % du prix de l’installation industrielle. Cela peut sembler beaucoup ; 
en realite, c’est peu compare aux pertes de produits et de temps 
qu’entraineraient les problemes et erreurs de demarrage de l’installation 
industrielle. Les principales raisons du prix de revient « eleve » du pilote 
sont le cout de l’appareillage, son instrumentation, la necessite d’avoir 
un personnel specialise, l’approvisionnement en matieres premieres et le 
cout de traitement des produits obtenus. 

L’installation pilote, qui doit etre consideree comme une reduction de 
l’unite finale de production et non pas comme une extrapolation de 
l’equipement de laboratoire, est un dispositif experimental dont une 
partie au moins a un fonctionnement representatif de la partie qui lui 
correspondra dans l’unite industrielle. Par fonctionnement representatif, 
on entend un fonctionnement soit identique, soit transposable grace a 
l’utilisation d’un modele mathematique de cette partie de l’unite. Le pilote 
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apparait alors comme un outil permettant d’etudier simultanement les 
phenomenes physiques d’une part et chimiques d’ autre part. En particulier, 
il est indispensable pour mesurer l’ampleur des interactions possibles 
entre ces deux types de phenomenes. C’est en ce sens qu’il est important 
que le pilote soit representatif, et c’est la que reside souvent la difficulte. 
L’unite pilote pourra souvent etre de faible taille, car ce n’est pas d’elle 
qu’on attend les donnees pour extrapolation. On pourra done choisir sa 
taille en fonction de certaines contraintes materielles, tout en cherchant 
a minimiser le cout global de l’operation (construction + fonctionnement). 
A ce stade il faut noter que le vocable « extrapolation », tel que nous 
l’entendons, ne correspond pas uniquement a un changement de la taille 
de l’equipement realise par multiplication des dimensions caracteris- 
tiques par un facteur > a 1, dans beaucoup de cas on procede a une 
transposition venant modifier la structure du systeme. Cette maniere de 
proceder est souvent dictee par les contraintes inherentes a l’experimen- 
tation a petite echelle, qui parfois interdisent d’avoir des pilotes qui 
soient l’image fidele des appareillages utilisables industriellement. 



23.4.2 Principe de I'extrapolation 

L’ extrapolation ou changement d’echelle est une difficulte a laquelle tout 
industriel est regulierement confronte. Au niveau de la phase de deve- 
loppement, les conditions de fonctionnement et le choix de l’equipe- 
ment sont determines pour conduire a une qualite de produit repondant 
aux specifications prealablement fixees. L’ augmentation des volumes 
traites pour le passage en phase de production va souvent necessiter un 
accroissement de la taille de l’appareil. Toute la problematique reside 
dans le choix des nouvelles dimensions de cet appareil et dans la deter- 
mination de ses conditions operatoires qui vont etre indispensables pour 
conserver une quantite de produit la plus proche possible de celle obtenue 
a petite echelle. 

Probleme central du genie chimique, le changement d’echelle est un 
ensemble de techniques de calcul qui permettent d’extrapoler les resul- 
tats (dimensions et performances) obtenus sur un petit appareil (reac- 
teur, colonne de separation, melangeur) de laboratoire a la prevision du 
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fonctionnement d’un appareil plus gros (scale-up). La meme demarche 
permet de tenir compte des resultats enregistres en production pour les 
essais d’amelioration d’un precede sur un appareil pilote ( scale-down ). 
Toute extrapolation d’un systeme est basee sur le principe de la similitude 
geometrique qui repose sur la conservation des rapports des dimensions 
aux deux echelles pilote et industrielle. On peut comparer cette demarche 
a un agrandissement, un zoom qui serait effectue depuis la taille pilote 
jusqu’a la taille industrielle. Dans la mesure du possible, on gardera le meme 
type et la meme geometrie des divers elements. Les rapports geome- 
triques et d’implantation sont relies par le facteur d’echelle k : 

k = A 2 /Aj = B 2 /Bj = ... 

II est difficile d’etablir avec quel facteur d’echelle on doit travailler ; on 
cite souvent des facteurs d’extrapolation compris entre 5 et 15, nrais des 
facteurs 100 ne sont pas inconnus ! En fait, c’est le materiel dont on dispose 
qui fixe les dimensions de 1’installation pilote. 

23.5 Optimisation des procedes 

23.5.1 Moderation 

Le developpement des sciences du genie chimique a necessite la mise au 
point de methodes de modelisation particulieres, en raison des singularities 
et des specificites des systemes physico-chimiques industriels : complexite 
des processus chimiques et biologiques elementaires, non-linearites et 
couplages irreductibles (entre reaction et diffusion de matiere et de chaleur), 
repartition spatiale des parametres, importance des regimes transitoires, 
instabilites intrinseques, etc. La modelisation est une demarche qui per- 
met, a partir de faits experimentaux, de construire un outil mathema- 
tique reliant les sorties d’un systeme a ses entrees. On entend par systeme 
une structure physique prise de maniere isolee ; un cristallisoir, un reac- 
teur chimique, un atelier, etc. representant autant d’exemples. Ses 
entrees sont les parametres qui agissent sur son comportement. Elies 
peuvent etre controlees ou non. Ses sorties sont les parametres resultant 
des valeurs donnees aux entrees. Pour illustrer cette notion, considerons 
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un reacteur agite adiabatique fonctionnant en regime permanent dans 
lequel se produit une reaction chimique A_ B. Les variables d’entree du 
systeme sont le debit de charge, la concentration de A, la temperature du 
reacteur, le volume du reacteur ; les variables de sortie sont le taux de 
conversion de A en B ou bien les concentrations de chaque constituant 
et la temperature de sortie. 

La modelisation permet de : 

- predire les performances des ouvrages avant construction ou rehabili- 
tation ; 

- reduire le nombre, la duree et les couts des essais experimentaux ; 

- reduire les couts de construction et d’exploitation des procedes. 

L’avantage principal de la modelisation est qu’elle permet de refaire 
« virtuellement » et a volonte une experience en modifiant les donnees 
operatoires et geometriques. Ainsi, il est possible de tester differents sce- 
narios sans contrainte d’echelles (pilote, prototype, ouvrage industriel) 
et de faisabilite. 

Dans certains cas, la necessite de disposer de modeles de tendance a mi- 
chemin entre les modeles analytiques detailles et les modeles en « boite 
noire » des automaticiens a conduit a une veritable avance conceptuelle 
et a un niveau de comprehension superieur du systeme. La dynamique 
des systemes et la modelisation sont egalement indispensables a l’acqui- 
sition et au traitement des donnees, ainsi qu’a l’automatisation et a la 
commande des procedes (instrumentation, regulation, asservissement), 
qui sont aujourd’hui des domaines cles du genie chimique. 

23.5.2 Simulation 

Depuis longtemps deja, on utilise 1’ordinateur dans la conception de 
l’ensemble du procede pour la simulation, c’est-a-dire pour representer 
artificiellement un fonctionnement reel 

La simulation des procedes est un outil qui permet a 1’ingenieur de 
resoudre une grande variete de problemes qui se presentent a chaque 
etape du developpement, de la conception, du fonctionnement ou de 
[’amelioration du procede. Parmi ces problemes, il peut s’agir de : resoudre 
des equations de bilan matiere et energie pour chacun des reacteurs et 
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chacune des operations unitaires impliques ; calculer les caracteristiques 
des courants en tout point de l’installation ; determiner des elements 
necessaires au calcul complet de l’ensemble ; estimer les couts et profits, 
eventuellement optimiser les conditions de fonctionnement. Ce genre 
de simulation peut etre realise a l’aide d’un programme contenant des 
donnees specifiques au probleme, des calculs de propriete physiques, 
des modeles d’operations unitaires et/ou de reacteurs et des techniques 
de resolution numerique. La demarche pour resoudre ce genre de pro- 
blemes correspond a une approche sequentielle-modulaire c’est-a-dire qu’a 
chaque operation unitaire correspond un sous-programme auquel on 
fournit des variables d’entree (courants d’alimentation, conditions ope- 
ratoires) et sont calcules les variables de sortie (courants de sortie). 

Cette simulation assistee par ordinateur presente beaucoup d’avantages 
pour l’utilisateur ; par exemple il est possible d’introduire dans l’unite 
modelisee les modifications des parametres soit d’entree soit de fonc- 
tionnement et de chercher dans quelle mesure les proprietes du produit 
recherche s’ameliorent ou 1’energie necessaire a sa production est reduite. 
La simulation presente un autre atout : elle permet de tester le compor- 
tement des reacteurs en cas d’incident, d’evaluer les consequences des 
modifications et de former les futurs utilisateurs des installations. 

23.6 Controle - commande des procedes 

23.6.1 Generalites 

La conduite d’une operation chimique implique la connaissance et la 
maitrise de certains parametres tels que la pression, la temperature, le 
debit, la concentration, etc. On est done amene a effectuer des « mesures » 
pour obtenir certaines connaissances indispensables avant d’entreprendre 
une quelconque action. Ce controle sera obtenu par l’intermediaire 
d’appareillages specifiques. Ce sont ces informations qui vont nous per- 
mettre de : quantifier ; comparer et verifier ; dupliquer, recopier, repeter. 
Ces informations peuvent etre locales ou renvoyes en salle de controle. 
En salle de controle on peut acceder a ces informations sur : 

- des indicateurs ; 

- des enregistreurs ; 
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- des ecrans des consoles sur differentes vues specifiques : 

• synoptiques, 

• groupes de travail, 

• vues de detail, 

• alarmes, 

• historiques. 

De fagon analogue, les commandes necessaires a la conduite du procede 
s’effectuent soit sur le site, a proximite de l’appareillage, soit a partir de la 
salle de controle-commande, en manuel ou de fagon automatique, pro- 
gramme sur des ordinateurs (regulation numerique). 

L’objectif global de la regulation peut se resume par ces trois mots clefs : 
mesurer ; comparer ; corriger. La traditionnelle salle de controle a laisse 
la place a un poste informatise, le systeme numerique de controle et de 
commande. Sur son ecran s’affiche, a la demande de Foperateur, toute une 
partie du schema de 1’ installation avec l’etat de chaque element controle 
(position des vannes, marches des pompes, etc.) et la valeur de chaque 
grandeur controlee. il s’agit d’outils de surveillance ou les consignes sont 
fixees au depart par Foperateur. En cas d'incident, ce dernier peut intervenir 
manuellement et localement. 



23.6.2 Boude de regulation 

Chaque procede possede ses exigences propres, chaque appareil possede 
ses propres conditions de fonctionnement. II est done indispensable que 
la regulation soit congue pour satisfaire aux besoins particuliers lies a la 
securite, aux imperatifs de production et aux materiels. 

La surveillance du procede s’effectue par l’acquisition des mesures sur le 
site et la transmission de ces mesures jusqu’a la salle de controle oil elles 
seront visualisees par Foperateur. La mesure est realisee au moyen de 
capteurs-transmetteurs et revolution du procede au moyen d’actionneurs, 
en general des robinets automatiques. Le regulateur , organe intelligent du 
systeme, va declencher ou non le processus suivant les informations 
regues du capteur (ou des capteurs) et la consigne souhaitee par Futilisateur 
(Figure 23.8). 
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Figure 23.8 - Exemple de schema d'une boucle de regulation. 

Conduire une unite consiste done a maintenir (reguler) un grand nombre 
de parametres, a une valeur constante prealablement fixee (grandeur de 
consigne) en depit des variations qui peuvent les afFecter (grandeur de mesure) ; 
pour cela on agit sur un nombre important d’appareils de reglage. La 
bonne conduite consiste aussi a detecter les situations, et les procedures 
dangereuses et a les empecher de se developper au moyen d’alarmes et 
de dispositifs de securite. Les alarmes avertissent les operateurs qu’il 
existe des deviations serieuses et potentiellement risquees, parmi un ou 
plusieurs parametres du precede. Les ecarts aux consignes sont traduits 
par des signaux audibles ou visuels sur les panneaux de controle. Si les 
operateurs tardent a reagir, la situation peut rapidement degenerer. 



23.6.3 Automation 

La boucle de regulation fermee constitue la base de 1’automatique continue. 
Elle est constitute d’un capteur-transmetteur qui mesure en permanence 
la grandeur reglee. Cette mesure est transmise a un regulateur. Celui-ci 
compare la mesure a la consigne (valeur optimale de fonctionnement de 
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la grandeur reglee), decide de la meilleure correction a apporter au pre- 
cede grace a une loi de commande, en general PI.D. (proportionnel, 
integral, derivee), reglee correctement et transmet cette correction a la 
vanne de regulation. La vanne de regulation execute l’ordre donne par le 
regulateur, modifie ainsi le debit qu’elle controle (la grandeur reglante). 
Cette modification de 1’etat du procede doit contribuer a ramener le plus 
efficacement possible la grandeur reglee a la valeur de consigne. 
L’ordinateur n’est plus uniquement l’interface de programmation que Ton 
etudie avec les automates programmables, API (automate programmable 
industriel) mais une veritable interface de communication entre l’opera- 
teur et l’unite qu’il est charge de gerer. L’API est un dispositif electro- 
nique programmable destine a la commande de processus industriels par 
un traitement sequentiel. II envoie des ordres vers les preactionneurs 
(partie operative ou PO, cote actionneur) a partir de donnees d’entrees 
(capteurs - partie commande ou PC, cote capteur), de consignes et d’un 
programme informatique. L’operateur est ainsi renseigne sur l’etat du 
procede et peut le faire evoluer en decidant de la manoeuvre de certains 
actionneurs. L’API gere le programme, assure le fonctionnement auto- 
matique des boucles de regulation PID, surveille les seuils lies a la securite 
et assure la mise en securite graduee du procede. 

La regulation automatique, grace a l’informatique, a rendu possible la 
prise en charge integrale du controle des precedes de fabrication a l’aide 
des calculateurs numeriques ou analogiques. Mais une regulation ne 
peut toutefois assurer seule le demarrage d’une unite arretee ou l’arret 
complet d’une unite en marche. Ces operations sont conduites manuel- 
lement par les operateurs, regulateurs deconnectes et servomoteurs de 
reglage controles en telecommande manuelle. 

23.6.4 Representation des instruments de mesure 

Dans les schemas de fabrication (tuyauterie et instrumentation), on uti- 
lise couramment les normes, mais en y apportant un certain nombre de 
simplifications. On trouve trois types de capteurs : les indicateurs, les 
enregistreurs et les elements de controle. Les instruments sont indiques 
par un cercle dans lequel on trouve les renseignements sur le type de 
capteurs ainsi qu’un numero d’ identification. 
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Les capteurs figurent simplement sous forme d’un trait partant du point 
ou doit s’effectuer la mesure et allant jusqu’a une circonference a l’inte- 
rieur de laquelle on fait figurer des initiales qui indiquent la nature du cap- 
teur et son utilisation. Si ce capteur commande une regulation, un trait fin 
devra le joindre a l’actionneur (en general une vanne progressive pour 
laquelle on utilise le symbole AFNOR des vannes a membrane). Le sens 
de la fleche figurant eventuellement sur le trait vertical sert a indiquer, 
dans le cas ou cela est important, si la vanne doit rester en position ouverte 
ou ferme en cas de panne du fluide de commande (air ou electricite). 

La symbolisation se fait en general avec deux ou trois lettres. La premiere 
indique la nature de la mesure, la deuxieme et la troisieme precisent 
l’utilisation qui est faite de cette mesure (Figure 23.9). 




Figure 23.9 - Representation de la regulation de la temperature 
(controle en cascade) et du debit d'alimentation sur un reacteur agite. 



Signification des deuxieme ou troisieme lettres (cas le plus frequents 
seulement) : 

- P - pression 

- L - niveau 
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- F - debit 

- T - temperature 

- A - analyse 

Signification des premieres lettres (cas le plus frequents seulement) : 

- T - transmetteur 
-I - indicateur 

- A - alarme 

- S - securite 

- C - regulateur 

- R - enregistreur 

23.7 Calculs economiques 

23.7.1 Coutdu materiel principal 

Le cout relativement precis d’une installation ne peut etre apprehende 
qu’apres une etude complete conduisant a tous les plans, schemas et spe- 
cifications techniques necessaires, et apres consultations des fournis- 
seurs. Cependant, il est tres utile, pour le concepteur d’un procede, de se 
livrer a plusieurs reprises a des estimations tres grossieres du cout de 
[’installation qu’il preconise de realiser. 

II existe pour cela diverses methodes, la plus repandue etant celle qui 
necessite que la connaissance des couts d’achat du materiel principal. 

Par materiel principal, on entend notamment : 

- les reacteurs ; 

- les colonnes de rectification (types de colonnes) ; 

- les reservoirs ou cuves pour produits intermediaires ou divers stockages ; 

- les fours et chaudieres ; 

- les echangeurs de chaleur, rebouilleurs, condenseurs, evaporateurs, etc. ; 

- les pompes et les compresseurs, ainsi que leur entrainement, ; 

Le cout du materiel principal croit avec ses dimensions caracteristiques 
(volume pour un reacteur, surface pour un filtre ou un echangeur de 
chaleur, diametre par unite de longueur pour une colonne...) selon une 
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relation approximativement exponentielle, la valeur de l’exposant variant 
avec le type de materiel, mais etant compris entre 0,5 et 1,0, et souvent 
de l’ordre de 0,66. II suffit done, pour un type donne de materiel (par 
exemple, reacteur emaille ou echangeur a plaques) de connaitre le prix 
pour une capacite determinee (par exemple, pour un echangeur a plaques 
de 20 m 2 ), pour etre capable d’estimer le cout d’un appareil de meme 
type, de capacite (pas trop) differente. 

Pour connaitre veritablement le prix d’un materiel, il faut consulter les 
fournisseurs. II n’est en effet guere possible d’etablir un catalogue de 
prix, les variantes possibles d’un meme modele etant tres nombreuses, et 
ceci est d’autant plus vrai que le materiel est plus specifique. En outre, 
plus le materiel est specifique, plus il fait l’objet de negociations serrees 
entre l’acheteur et les fournisseurs mis en concurrence, et le resultat de 
celles-ci depend notamment du nombre d’unites commandees et de 
l’importance globale du marche conclu. 

23.7.2 Estimation du cout de ['installation 

On peut avoir une idee du cout de l’installation tout simplement en 
multipliant le cout du materiel principal par 1 efacteur de Lang, a savoir : 

- 3,10 pour des procedes traitant des produits solides ; 

- 3,3 pour des procedes traitant des solides et des fluides ; 

- 3,8 pour des procedes traitant des fluides. 

On aura une idee plus precise des couts en comptant, pour une depense 
de 100 pour le materiel principal : 

- Une depense de 70 pour 1’equipement secondaire, a savoir : 

• les charpentes metalliques et les structures ; 

• les tuyauteries et robinetteries ; 

• l’isolation thermique ; 

• l’installation electrique ; 

• les batiments, y compris la salle de controle ; 

• la peinture. 

- Une depense pour l’automatisation : 

• de 20 pour les unites continues de grande capacite (> 10 000 tonnes/an) ; 
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• de 30 pour les unites discontinues ; 

• de 20 pour les unites discontinues multiproduits. 

- Une depense de 75 pour le montage et le genie civil, incluant : 

• la preparation du site ; 

• les fondations ; 

• la mise en place des equipements ; 

• les raccordements et branchements ; 

• les travaux de voirie. 

- Une depense de 80 pour les frais de chantier et de transport, incluant : 

• la location et la mise en place de materiel special de levage ; 

• les batiments provisoires ; 

• les taxes, assurances, charges diverses de chantier ; 

• le transport des equipements. 

- Une depense de 25 a 35 pour les frais d’etude. 

- Enfm, une depense de 30 pour les imprevus. 

Ces facteurs ont ete etablis a partir de statistiques sur les unites de type 
petrochimique ; il faut les utiliser avec circonspection en chimie fine. 

L’ addition de tous les facteurs donne un coefficient compris entre 4,0 et 
4,2, a comparer au facteur de Lang. 
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TERMINOLOGY ET SYMBOLES 



Terminologie 

Coefficient : le mot coefficient est generalement utilise pour representer 
le resultat de la division ou du produit de deux ou plusieurs grandeurs 
d’especes difierentes. Un coefficient correspond done a une grandeur 
ayant une dimension, done une unite de mesure qui s’exprime en Sanc- 
tion des unites des grandeurs qui entrent dans sa composition. C’est une 
grandeur dont la valeur peut dependre de divers parametres. 
Concentration : grandeur caracterisant la presence d’une phase solide, 
liquide ou gazeuse en l’un de ses constituants. On distingue : 

- la concentration en masse d’un constituant dans un melange, definie par la 
masse du constituant dissous par unite de volume ; 

- la concentration molaire, definie comme le quotient de la quantite de 
matiere d’un constituant dissous par unite de volume. 

Constante : terme exprimant la proportionnalite d’une grandeur a 
d’autres grandeurs determinees. C’est soit un rapport, soit un coefficient 
caracterise par son invariance. On admet egalement le terme de constante 
pour designer un parametre ou un ensemble de parametres qui restent 
invariables pour une demonstration. 

Facteur : nom generique de grandeurs obtenues par division d’une gran- 
deur par une grandeur de meme espece et servant generalement a carac- 
teriser les proprietes d’un corps, d’un dispositif. La grandeur ainsi 
definie est sans dimension et s’exprime par un nombre pur. 
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Facteur de potentiality : la difference de potentiel, appelee aussi grandeur 
agissante, ou - improprement - force motrice, caracterise chaque type de 
transport, par exemple : 

- la difference de tension pour le transport de l’electricite, 

- la difference de pression pour le transport hydraulique ou pneumatique, 

- la difference de uitesse pour le transport de moment, 

- la difference de temperature pour le transfert thermique, 

- la difference de concentration pour le transfert de matiere. 

Grandeur macroscopique : propriete mesurable qui concerne tout le sys- 
teme ou bien une partie non infiniment petite de ce systeme. Exemples : 
pression, volume, densite, indice de refraction, resistivite, viscosite, 
constante dielectrique, etc. Les grandeurs macroscopiques se distinguent 
des grandeurs microscopiques telles que position et vitesse des mole- 
cules, leurs etats de vibration, de rotation, etc. 

Parmi ces proprietes macroscopiques, certaines dependent de la taille du 
systeme, ce sont les proprietes extensives, par exemple le volume ou la 
masse. Les autres sont des proprietes intensives : pression, densite, resisti- 
vite, viscosite, etc. 

Nombres caracteristiques : certaines combinaisons de differentes grandeurs 
mesurables intervenant dans l’etude de phenomenes physiques peuvent 
aboutir a des nombres sans dimension, convenables pour les caracteriser. 
Ils facilitent les etudes experimentales et l’etablissement des conditions 
de similitude. L’analyse dimensionnelle contribue a les faire reconnaitre. 
Systeme : c’est la region de l’univers comprise dans une surface fermee 
de dimensions macroscopiques. Cette surface peut posseder diverses 
proprietes, etre materialisee ou non, deformable ou rigide, conductrice 
ou isolante, etc. Tout ce qui n’est pas dans le systeme (2) est le milieu 
exterieur (ME). L’espace se divise done entre systeme 2 et ME. 

Suivant les possibilites d’echange entre 2 et ME, on distingue : 

- le systeme isole : aucun echange possible, 

- le systeme ouvert : echanges de matiere, de chaleur et de travail possibles, 

- le systeme ferine : echanges de chaleur et de travail possibles, pas 
d’echanges de matiere. 
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Un systeme est un equilibre ou dans un etat stationnaire lorsque ses 
proprietes macroscopiques restent invariables dans le temps. Les etats 
stationnaires sont toujours lies a la presence de flux, quels qu’ils soient, 
entre le systeme et ME. 

On definit l’etat macroscopique ou thermodynamique d’un systeme en 
equilibre par le jeu des valeurs de ses proprietes macroscopiques. Prati- 
quement, il suffit de fixer les valeurs d’un nombre restreint de ces pro- 
prietes pour fixer l’etat du systeme. Le passage d’un etat a un autre 
constitue un processus (ou transformation) thermodynamique. 

Teneur : designe le quotient de la mesure d’une grandeur quelconque 
exprimant la quantite d’une substance contenue dans un echantillon 
homogene par celle d’une grandeur quelconque exprimant la quantite de 
l’ensemble de l’echantillon. Les deux grandeurs choisies peuvent etre de 
meme espece ou d’especes differentes. Selon le choix des grandeurs prises 
en consideration, une teneur peut etre un litre, une concentration, etc. 

Titre (en un corps donne d’un echantillon homogene) : rapport de la 
mesure d’une grandeur determinee (masse, volume, quantite de matiere, 
etc.) de ce corps a la mesure de la meme grandeur de tout l’echantillon. II est 
accompagne de l’un des qualificatifs : massique, volumique, molaire (en absence 
de qualificatif) il s’agit de titre massique) et s’exprime par un nombre deci- 
mal ou en pourcentage. Le titre est appele aussi fraction massique ou molaire. 



Symboles et notations 

Tableau A.1 - Notations utilisees. 



Symbole 


Grandeur 


Unite 


a 


Surface volumique 


nr 1 


A 


Aire de la section d'un appareil 


m 2 


Ao 


Aire de la section d'ecoulement dans un tube 


m 2 


C, c 


Concentration molaire, massique 


mol/m 3 
ou kg/m 3 


D 


Diametre exterieur dispositif/appareil 


m 
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D 


Coefficient de diffusion moleculaire 


m 2 /s 


E 


Efficacite 


- 


F 


Debit d'alimentation 


kg/s 


G 


Debit massique 


kg/s 




Debit molaire de gaz par unite de surface 


mol/m 2 s 


G„ 


Debit volumique 


m 3 /s 


H 


Hauteur de la plaque ou du tube vertical 


m 


K g 


Coefficient total de transfert de masse en phase gazeuse 


s/m 


k s 


Coefficient partiel de transfert de masse en phase gazeuse 


s/m 


L 


Longueur de reference, longueur 


m 


Lm 


Debit molaire de liquide par unite de surface 


mol/m 2 s 


N 


Nombre de divers elements 


- 


n a 


Debit molaire de constituant A 


mol/s 


P.P 


Pression absolue 


N/m 2 


P 


Perimetre 


m 


Q 


Puissance thermique echangee (quantite de chaleur) 


W 


s 


Surface/Surface d'echange de chaleur 


m 2 


T 


Temperature centesimale 


°C 


T m 


Temperature moyenne 


°C 


T P 


Temperature de la paroi 


°C 


T k 


Temperature absolue 


K 


V 


Volume 


m 3 


LT m 


Ecart moyen de temperature 


°C 


Z 


Hauteur du lit poreux, du garnissage 


m 


a 


Diffusivite thermique = X/c p p 


m 2 /s 
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c 


Concentration massique 


kg/m 3 


C P 


Chaleur specifique massique isobare du fluide 


J/kg-K 


d 


Diametre du tube 


m 




Diametre equivalent 




H, h 


Enthalpie specifique de I'eau 


J/kg 


K 


Coefficient global de transmission de chaleur 


W/m 2 K 


i 


Longueur caracteristique 


m 


n 


Vitesse de rotation 


tr/min 


q 


Fluxthermique 


W/m 2 


q „ 


Chaleur latente de vaporisation/condensation 


kJ/kg 


t 


Temps 


s 


V 


Volume specifique = 1/p 


m 3 /kg 


e 


Distance entre deux elements 


m 


w 


Vitesse du fluide 


m/s 


a 


Coefficient de convection 


W/m 2 K 


p 


Coefficient de dilatation cubique 


"C" 1 


8 


Epaisseur paroi/ couche isolation 


m 


Ap 


Chute de pression 


N/m 2 


E 


Porosite 


- 




Rendement 


- 


n 


Viscosite dynamique du fluide 


N -s/m 2 


X 


Coefficient de perte de charge (frottement) 


- 


X 


Coefficient de conduction thermique 


W/m-K 


O 


Tension de la vapeur 


N/m 


p 


Masse volumique du fluide 


kg/m 3 


V 


Viscosite cinematique du fluide 


kg/m-s 
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Tableau A.2 - Indices. 



Symbole 


Designation 


V 


vapeur 


max 


maximum 


1 


lineaire 


m 


moyen(ne) 


i 


interieur, 

interface 


log 


logarithmique 


amb 


ambiance 


9 


gaz 


cr 


critique 



Symbole 


Designation 


a 


air 


w 


eau 


P 


paroi, produit, particule 


min 


minimum 


s 


surfacique, 
vapeur de chauffage 


sat 


saturation 


e 


exterieur 


t 


total 


r 


rayonnement 



Tableau A.3 - Nombres caracteristiques relatifs au genie chimique. 



Symbole et expression 


Designation 


Re = R t IR d « w/v 


Nombre de Reynolds 


Pr = R d /Q d « via 


Nombre de Prandtl 


Pe = R t IQ d - wlla 


Nombre de Peclet 


St = Q t /R t « alc p pw 


Nombre de Stanton 


Nu = Q t IQ d = dfk 


Nombre de Nusselt 


Sc = R d IN d » v/D 


Nombre de Schmidt 
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Sh = N t IN d = ki/D 


Nombre de Sherwood 


Le = Q d IN d ~a/D 


Nombre de Lewis 


Nombres sans designation : 


K, = R t IN d ~wllD 


K s = R d IQ t ~c p pw/al 


K 2 = Q t IN d ” u//c pP D 


K 6 = R d /N t « v/kl 


K 3 = N t IR, - klw 


K-, = QJN t « alkl 


K t = Qf/N t » a/Cppk 





Avec R, le flux de quantite de mouvement, Q le flux de chaleur et N le 
flux de matiere. 

Unites de mesure 

Dans le systeme international d’unites SI, les unites sont construites a 
partir de sept unites de base enumerees au tableau A.4. 

Tableau A.4 - Unites de base. 



Quantite physique 


Symbole 


Unite de base 


Longueur 


L 


metre, m 


Masse 


m 


kilogramme, kg 


Temps 


t 


seconde, s 


Courant electrique 


A 


ampere, A 


Temperature 


T< 


kelvin, K 


Quantite de matiere 


n 


mole, mol 


Intensity lumineuse 


'y 


candela, cd 
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Tableau A.5 - Unites SI derivees et symboles d'unites d'autres grandeurs. 



Quantite physique 


Symbole 


Unite de base 


Surface 


S 


m 2 


Volume 


V 


m 3 


Masse volumique 


r 


kg/m 3 


Vitesse 


w 


m/s 


Acceleration 


a 


m/s 2 


Pression 


P. P 


N/m 2 


Viscosite cinematique 


n 


m 2 /s 


Viscosite dynamique 


m 


N-s/m 2 


Entropie molaire 




J/molK 


Concentration 


C 


mol/m 3 


Champ electrique 


E 


V/m 


Champ magnetique 


B 


A/m 



Tableau A.6 - Constantes fondamentales. 



Constantes 


Symboles 


Valeurs 


Acceleration normale de la pesanteur 


9 


9,806 65 m/s 2 


Celerite de la lumiere dans le vide 


c 


2,997 924 58 x 10 s m/s 


Constante de Boltzmann 


k 


1,380 662 x 10 -23 J/K 


Constante des gaz parfaits 


R 


8,314 41 J/K-mol 


Constante de Planck 


h 


6,626 176 x 10- 34 J-s 


Constante de rayonnement du corps 
noir (constante de Stefan-Boltzmann) 


Co 


5,67 x 10 -8 W/m 2 -K 4 
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A 

Absorption 353 

bilan de matiere 358 
en colonnes 357 
en colonnes avec garnissage 363 
par reaction chimique 366 
solvant 354 
Accumulation 15 
Activation (energie) 27 
Additifs de broyage 125 
Adjuvant d’agglomeration 144 
Adsorbant 397, 408 
Adsorbat 397 
Adsorption 397 
appareillage 409 
applications 399 
calculs 402 
cinetique 404 
cycle 419 
module 418 
dynamique 411 
equilibre 400 
statique 410 
Aeration 520 
Aeroflottation 92 
Agglomeration 

avec compression 152 
avec traitement thermique 150 
des solides 139 
mecanismes 141 
sans compression 147 
Agitateur 
a helice 113 
a pale 112 
a turbine 113 
energie et puissance 115 



rotatif 109, 112 
Agitation 99, 518 
Aldolisation 34 
Alimentation (droite) 456 
Alumine activee 409 
Anti-vortex 112 
Argile activee 409 
Aromatisation 34 
Autoclave 550 

Automate programmable 599 
Automation 598 
Azeotropie 427 

B 

Baffle 112 

Barbotage (lavage) 233 
Bertholet (principe) 20 
BET (relation) 404 
Bilans 15 
Biocarburants 540 
Biocatalyseur 505 
Bioconversion 501 
Biomethanisation 539 
Bioreacteur 510 
a lit fixe 516 
a lit fluidise 516 
a membrane 525 
Biorehabilitation 536 
Biotechnologie 499 
Bond (constante) 126 
Boucle de regulation 597 
Bouilleur 467 
Boulettage 147 
Briquetage 152 
Brisure des cristaux 301 
Brouillard liquide 216 
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Broyage 120 
appareillage 127 
calibrage 123 

consommation d’energie 126 
discontinu ou continu 123 
en circuit 124 

en circuit ouvert ou ferme 124 
humide 124 
humide ou sechant 124 
techniques 123 
Broyeur 133 
a barres 135 
a boulets 133 
a jet d’air 135 
a meules 133 
autogene 135 
Bullage 194 

C 

Calorifugeage 53 
Captation des poussieres 225 
Capteurs 238 
Carbonylation 34 
Cascade 15 
Catalyse 29 
Centrifugeuse 96 
Chaleur d’autoevaporation 281 
Changement d’etat 378 
Charbon actif 408 
Chemisorption 398 
Chromatogramme 424 
Chromatographie 424, 525 
Cinetique chimique 23 
Clarification 71, 96, 162, 176, 509 
Classification hydraulique 72 
Clone-souche 500 
Coefficient 605 
d’activite 431 
d’equilibre 430 
de frottement de Darcy 63 
de partage 252 
de resistance 74 



de retention 252 
Cofacteur 504 
Collage 327 
Collecteur 374 
Colonne 56 
a bulles 513 
a garnissage 462 
a plateaux 461 
d’absorption 357, 370, 374 
de rectification 459 
extractive 469 
Combinaison directe 32 
Commande des precedes 596 
Comminution 119 
Compactage 140 
Compresseur 63 
Concassage 120 
Concasseur 128 
acylindres 131 
a machoires 128 
a marteaux 132 
conique 130 
energie 126 
giratoire 129 
Concentrat 244, 265 
Concentration 96, 605 
de saturation 27 1 
droite operatoire 455 
Condensation pelliculaire 402 
Condenseur 290, 391, 467 
Conduction thermique 45 
Conductivite 40, 45 
Congelation 392 
Constante(s) 605 
d’equilibre 20, 26 
de vitesse 26 
fondamentales 612 
Contacteur gaz-liquide 368 
Contre-pales 112 
Convection 46 

Couche multimoleculaire 401 
Coulabilite 327 
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Coupe 471 
Courbe 

binodale 478 
de travail 432 
operatoire 432 
Cceur 449 
Criblage 137 
Cristallinite 329 
Cristallisation 297 
appareillage 313 
bilan de matiere 309 
bilan thermique 309 
Cristalliseur 

par evaporation 315 
par refroidissement 313 
sous vide 316 
Croissance 301 
par dislocation 302 
Cryoconcentration 308 
Cryodessiccation 378 
Cryoprecipitation 245 
Culot 449 

Cuve mecaniquement agitee 511 
Cyclone 209 
calcul 224 

D 

Debit de pompage 115 
Decantateurs longitudinaux 82 
Decantation 71 
a lit fluidise 80 
a recirculation des boues 80 
acceleree 79 
appareillage 81 
centrifuge 95 
lamellaire 80 
statique 76 
Decanteur 
a etages 95 
calcul 84 



circulaire 83 
rectangulaire 82 
Decarbonatation 34 
Decomposition 32 
Degre 

de fluidisation 200 
de progression 24 
hygrometrique 324 
Degrossissage 177 
Denaturation 507 
Dephlegmateur 468 
Depollution des eaux usees 534 
Depoussierage des gaz 215, 217 
Depoussiereur a chicanes 220 
Deshydratation 186, 323 
Disintegration 120 
Desorption 353, 393 
Dessin de disposition 578 
Desublimation 377 
Devesiculeur a matelas 294 
Diagramme 
d’equilibre 431 
de fair humide 323 
de Merkel 283 
de phase 427 
logarithmique 63 
ternaire 476 
Dialyse 243, 257 
Diametre critique 76 
Diluant 353 
Distillation 425 

a soutirages lateraux 47 1 
avec reflux 438 
azeotropique 471 
en batch 433 
extractive 469 
flash 435 
moleculaire 470 

par entrainement a la vapeur 437 
reactive 472 
simple 432 
stripping 437 
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Distributeur 209 
Distribution (coefficient) 479 
Doubles decompositions 32 
Drageification 159 
Droite 

d’ alimentation 456 
operatoire 

d’epuisement 455 
de concentration 455 
Duhring (loi) 274 
Durete 329 

E 

Eaux meres 162 
Echangeur 

amphoteres 421 
d’ions 419 
de chaleur 48 
Ecremage 96 
Efficacite 442 
globale 442 

Ejectocompression 288 
Electrodialyse 243, 257 
Electro-electrodialyse 259 
Electroflottation 93 
Electrolyse 35 
Element polluant 216 
Eluant 424 
Elutriation 72, 209 
Emulsion 71 
Energie 

d’ activation 27 
d’un agitateur 115 
d’un broyeur 126 
libre 21 
Enrobage 159 
Ensemencement 301 
Enthalpie 21, 324 
libre 21 
Entraineur 471 



Entropie 21 

Enveloppe de fluidisation 209 
Enzyme 499 
immobilise 527 
Epaississement 96 
Epuisement (droite operatoire) 455 
Equation de Fanning-Darcy 63 
Equilibre 

coefficient 430 
constante 20, 26 
d’adsorption 400 
diagramme 431 
gaz-liquide 355 
ligne 478 

liquide-vapeur 426 
Essorage 190 
centrifuge 96 
Esterification 35, 527 
Etage 432 

d’extraction 474 
plateau theorique 362 
theorique 16 
Evaporateur 391 

a chauffage par serpentins 266 
a chauffage special 268 
a couches mince 267 
a detente etagee 268 
a film 267 
a plaques 268 
Evaporation 265 
a sec 334 

bilan de chaleur et matiere 279 
consommation d’energie 284 
par compression 284, 288 
par effet multiple 284 
Explosivite 328 
Extracteur 

a etages distincts 492 
centrifuge 496 
differentiels 493 
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Extraction 176, 509 
a contre-courant 485 
appareillage 492 
avec reflux 488 
de solide 162 
differentielle 490 
etage 474 

liquide-liquide 473, 524 
precede 480 
simple 481 

simple a contacts multiples 485 
Extrait 474 
Extrapolation 593 
Extrusion 156 

F 

Facteur 605 
de Lang 602 
de performance 218 
de potentialite 606 
de puissance 115 
Fermentation 35, 509 
Fermenteur 510 
Filtrat 162 
Filtration 161 

a travers la couche de precipite 170 
a travers le gateau 172 
a vitesse constante 170, 172 
appareillage 176 
centrifuge 190 
equation differentielle 169 
loi fondamentale 167 
sous pression constante 171, 173 
theorie 165 
Filtre 174, 177 
a bande 181 
a cartouches 186 
a disques 183 
a manches 227 
a plaques 181 
a plateaux chambres 181 



a plateaux et cadres 179 
a tambour 177 
a tambour sous pression 179 
a tambour sous vide 177 
a tamis 185 
automatise 183 
presse 179 

statique Nutsche 184 
Floculation 79 
Flottaison 72 
Flottation 92 
Fluide 59 
Fluidisation 193 
agregative 194 
application 211 
degre 200 
particulaire 194 
seuil 197 

techniques et appareillage 204 
transfert thermique et de masse 201 
vitesse maximale 199 
vitesse minimale 196 
Fluidite 62 
Force motrice 40, 273 
Fraction massique 271 
Fragilite 329 
Fragmentation 119 
Frittage 154 
Fugacite 356 

G 

Gateau 

compressible 169 
resistance hydraulique 168 
Gaz 

incondensables 294 
lavage et depoussierage 215 
nocif 217 
separation 260 
Gazeification 36 
Gel de silice 408 
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Geldarf (classe) 195 
Germination 301 
Grandeur 
agissante 40 
macroscopique 606 
Granulateur 
a plateau 148 
a tambour 148 
Granulation 140, 147 
Granulometrie du solide 163 

H 

Hauteur de disengagement 209 
Henry 
loi 355 
relation 404 
Homogeneisation 99 
Humidite 
critique 337 
d’equilibre 337 
specifique 324 
Hydrocyclone 96 
Hydroformylation 36 
Hydrogenalyse 37 
Hydrogenation 36 
Hydrolyse 35, 37 
Hygroscopicite 329 
Hypersorption 416 

I 

Inertie cinetique 25 
Ingenierie de precede 581 
Inhibiteur 30 

Inhibiteur enzymatique 504 
Inoculum 500 
Isobare de rosee 428 
Isolants 46 

Isotherme de solubilite 478 

K 

Koseny-Carman 
modele 167 
relation 197 



L 

Langmuir (relation) 403 
Lavage 188 

a contre-courant 93 
des gaz 215 
par deplacement 187 
par dilution 187 
tours 232 
Laveur 

a barbotage 233 
a pulverisation 368 
Le Chatelier (principe) 20 
Liant 145 
Ligne 

d’equilibre 478 
de conjugaison 478 
Limite de batterie 576 
Lit fluidise 151,201,205 
Loi de 
Fick 41 
Fourier 41, 45 
Newton 41 
Lubrifiant 144 
Lyophilisation 378, 392 
appareillage 393 
application 394 

M 

Masse poreuse 166 
Matignon (regie) 20 
McCabe (methode) 445 
Mecanisme reactionnel 28 
Melange 

azeotropique 427 
heterogene 427 
ideal 427, 430 
temps 115 
Melangeage 99 
par barbotage 102 
par circulation forcee du liquide 105 
par dispositifs mecaniques rotatifs 109 
transfert de chaleur 117 
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Melangeur 

a jet liquide 107 
statique 107 
Membrane 243 
anisotrope 247 
composite 246 
homogene 246 
ionique 246 
microporeuse 245 
Microfiltration 252 
Micronisation 120 
Milieu de culture 500 
Mobile d’agitation 109 
Mobiles 519 
Modelisation 594 
Module(s) 247 
a fibres creuses 248 
a plaques 250 
spiraux 250 
tubulaire 250 
Moussage 295 
Mousse 521 

N 

Newton 
loi 75 

nombre 114 
Nitration 37 
Nodulisation 149 
Nombre 

caracteristique 68, 606 
d’Archimede 75 
d’unites de transfert 364 
de debit 115 
de g 98 

de melange 116 
de puissance 114 

Nucleations primaire et secondaire 301 

O 

Operation unitaire 1 , 34 
Ordre global experimental de la 
reaction 27 



Osmose inverse 241, 253 
Othmer (diagramme) 440 
Oxydation 37 
Oxydoreduction 33 

P 

Particules solides 164 

Pastillage 157 

Pelletisation 155 

Pelliculage 159 

Percolation 411 

Performance (facteur) 218 

Permeat 244 

Permeation gazeuse 259 

Persorption 399 

Perte de charge 62, 275 

Pervaporation 259, 262 

Phase solide (surface specifique) 164 

Phenomene de transport 39 

Physisorption 398 

Pistonnage 194 

Plan 

d’implantation 576 
d’installation de tuyauterie 578 
des cheminements principaux 578 
guide 576 
Plasticite 329 
Plateaux 370 

d’alimentation 453 
theoriques 440, 443 
Point 

conjugue 478 
critique 478 
triple 378 
Polymerisation 33 
Pompe 65 
a vide 63, 391 
Ponchon (diagramme) 447 
Ponts de soudure 143 
Porosite 328 
Porteurs de charge 39 
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Poussiere 216 
Precipitation 523 
rendement 235 
Prefilt 161 
Pression 

hydrostatique 274 
osmotique 253 
Prilling 151 
Precede 3 
Produits 30 
Progression (degre) 24 
Pseudosublimation 377 
Pulverisation 120 
Purification 96, 510 

R 

Raffmat 449, 474 
Raoult (loi) 429 
Rayleigh (equation) 434 
Rayonnement thermique 47 
Reacteur 543 
a couche fixe 514 
a couche mince 557 
a deux phases fluides 553 
a foyer unique 205 
a lit 

fixe 554 
fluidise 554 
mobile 554 
a systeme 
ferine 546 
air lift 513 
calcul 560 
catalytique 553 
discontinu 549 
electrochimique 555 
enzymatique 510 
etage 548 
ouvert 546 



parlaitement 
agite 551 
melange 548 
regulation et securite 565 
thermique 554 
tubulaire 548, 551 
Reaction 
chimique 19 
de Friedel-Crafts 35 
ordre global experimental 27 
Rectification 425, 438 

a composition de distillat constant 
452 

a taux de reflux constant 45 1 
appareillage 459 
condition operatoire 439 
des melanges multiples 457 
en batch 449 
en continu 453 
en discontinu 449 
mecanisme 439 

Recuperation de matieres premieres 
537 

Reflux 439 

Reformage catalytique 34 
Refroidissement 150 
Regeneration 417 
Renardage 194 
Rendement 31 

de precipitation 235 
Repartiteur 374 
Residu 449 

Resine echangeuse d’ions 420, 422 
Resistance 
coefficient 74 
hydraulique du gateau 168 
specifique 168 
Retentat 244 

Retention capillaire ou operatoire 375 
Retrofit 568 

Rittinger (constante) 126 
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Ruth (relation) 173 

S 

Savarit (diagramme) 447 
Schema 
bloc 573 

de precede 570, 574 
tuyauterie et instrumentation 574 
Scrubbers 232 
Sechage 

a contact direct 344 
appareillage 344 

bilan de matiere et thermique 343 

des solides 321 

direct 331 

duree 338 

mode 330 

par contact indirect 332 
par convection 33 1 
par ebullition 322 
par entramement 322 
par pertes dielectriques 334 
par rayonnement 333 
point critique 337 
vitesse 336 
Secheur 

a compartiments 347 
a cylindres 348 
a lit fluidise 347 
a tambour 350 
calcul 339 
helicoidal 350 
pneumatique 346 
rotatif 352 
Securite 566 
Sedimentation 71 
appareillage 81 
courbe 78 
vitesse 73 
Selectivity 31, 479 
Sels de trempe 268 



Separateur 293 
cyclonaire 221 
de brouillards 238 
de particules 209 
electrostatique 235 
Separation 

a tissus filtrants 225 
des gaz 260 

des liquides non miscibles 87 
par lavage des gaz 229 
par membranes 241 
precede electrostatique 233 
precede mecanique 219 
Seuil de fluidisation 197 
Similitude 591 
Simulation 595 
Sinterisation 154 
Solides 

agglomeration 139 
fragmentation 119 
sechage 321 
Solubilite 271, 272 
Solute 271, 353 
Solution 271 
Solvant 271 
d’absorption 354 
Solvatation 38 
Sorption 398 
Souffleur de gaz 209 
Sousverse 81, 474 
Sterilisation 517 
Stokes (loi) 75 
Stress hydrodynamique 519 
Stripping 356, 437 
Sublimation 377, 392 
appareillage 390 
calcul 385 
fractionnee 384 
par entrainement 382, 387 
simple 382, 385 
Substitution 32 
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Substrat 501 
Support 166 
Surface filtrante 165 
Sursaturation 300 
Surverse 81, 474 
Suspension 71 
viscosite 164 
Systeme 606 
monophasique 545 
polyphasique 545 

T 

Tamis moleculaires 409 

Tamisage 138 

Taux 

d’humidite a l’equilibre 323 
de conversion 31, 251 
de mouillage 375 
de reduction 120, 125 
Technologies membranaires 524 
Temperature 
d’ ebullition 273 
du bulbe 324 
Temps 

de melange 115 
de sejour 73 
Teneur 607 
Tension de vapeur 273 
Tete 449 

Thermodynamique chimique 2 1 
Thermosensibilite 326 
Thermosiphon 266 
Thiele (methode) 445 
Titre(s) 607 
massique 271 
molaires et pressions 429 



Toile filtrante 172 
Tours de lavage 232 
Traitement 

des effluents 579 
des fibres 541 
Transfert 
de masse 53 
thermique 44 
Transfert de chaleur 

dans un evaporateur 275 
dans un melangeur 117 
Turbopompes 67 

U 

Ultracentrifugation 98 
Ultrafiltration 241, 252 
Unites 

de mesure 611 
pilotes 592 

V 

Vapocraquage 38 
Vaporetormage 38 
Venturi scrubbers 233 
Viscosite 61, 272 
Vitesse 

constante 26 
de reaction 24 
de sechage 336 
de sedimentation 73 
Volatility relative 430 
Volume specifique 324 

Z 

Zone de transfert de masse 410 
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